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1 Einleitung 
1.1 Bedeutung und Anforderung an das Planarisieren bei der Herstellung 
hochentwickelter integrierter Schaltkreise 
Der Herstellungsprozess für hochentwickelte integrierte Schaltkreise geht von einer 
monokristallinen Siliziumscheibe, dem so genannten „Wafer“, aus. Im Verlauf der 
Herstellung werden auf diese Siliziumscheibe mehrer, zum Teil strukturierte Schichten 
aufgebracht, wobei diese lagegenau übereinander anzuordnen sind (Widmann et al., 1996). 
Ohne einebnende Maßnahmen zwischen den einzelnen Beschichtungsschritten kommt es zu 
einer ausgeprägten Topografie mit steilen Stufen (Abbildung 1.1). Diese können zu 
ungewollten Kontakten oder Unterbrechungen führen. Das Endprodukt ist möglicherweise 
defekt, es funktioniert entweder gar nicht oder mit nur eingeschränkter Zuverlässigkeit. 
Abbildung 1.1: Bedeutung des Planarisierens für die Herstellung hochentwickelter 
integrierter Schaltkreise am Beispiel ohne (a) und mit (b) chemisch-mechanischer Politur 
(Bartha et al., 2010). 
Vor allem die Prozessschritte Ätzung und Lithographie sind auf planare Oberflächen 
angewiesen (Rzehak, 2007). Damit diese Prozessschritte zu befriedigenden Ergebnissen 
führen, muss die Topografie auf dem Wafer zuvor eing ebnet werden. Das chemisch-
mechanische Polieren (CMP) hat sich seit einigen Jahren zum Standardprozess für die 
Planarisierung von Halbleiterprodukten entwickelt. Im Vergleich zu anderen 
Planarisierungsverfahren, wie beispielsweise der Spin-On-Glas-Technik oder dem Reflow-
Rückätzverfahren, kann mittels CMP eine bessere Planarität bei geringerem Zeitaufwand 
erreicht werden (Hilleringmann, 2008). 
Auf Grund der fortschreitenden Miniaturisierung der mikroelektronischen Bauteile muss sich 
die Dichte der Verknüpfungen erhöhen, indem die Linienbreiten reduziert werden und die 
Anzahl der Schichten zunimmt. Die Strukturierung erfolgt deshalb bereits im 
Nanometerbereich. Von Seiten der Mikroelektronik sind zusätzlich Parameter wie die 
(b)(a)
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Erhöhung der Durchsatzleistung, Reduzierung der zulässigen Höhenvariationen sowie eine 
Verbesserung der Funktionalität zu erfüllen. Mit der permanent voranschreitenden 
Entwicklung hin zu immer kleineren Strukturbreiten u d immer größeren Waferabmaßen 
nehmen auch die Anforderungen an das CMP ständig zu (Basim et al., 2000; Bellmann, 2007; 
Rzehak, 2007; Taran et al., 2007). 
1.2 Das chemisch-mechanische Polieren 
1.2.1 Technische Vorgänge beim chemisch-mechanischen Polieren und deren Beschreibung 
Kuntzsch (2004) und Widmann et al. (1996) beschreiben das CMP-Verfahren wie folgt: Der 
zu polierende Wafer wird in einem Träger, dem Polierkopf, gehalten. Die zu bearbeitende 
Waferoberfläche wird unter einem bestimmten Arbeitsdruck gegen das Polierpad, welches auf 
einen rotierenden Poliertisch liegt, gepresst. Wafer und Poliertisch rotieren unabhängig 
voneinander in entgegen gesetzter Richtung. Zusätzlich führt der Polierkopf eine oszillierende 
Bewegung relativ zum Tischmittelpunkt aus. Eine typische Vorrichtung zum CMP, wie sie 
auch in der Industrie eingesetzt wird, zeigt Abbildung 1.2. 
Abbildung 1.2: Vorrichtung zum chemisch-mechanischen Polieren nach Meyer (2003). 
(e ... Abstand zwischen Kopf- und Tischmittelpunkt; F ... Anpresskraft) 
Als Polierhilfsmittel wird die so genannte „Slurry“ kontinuierlich auf das Polierpad gegeben 
(Kuntzsch, 2004). Durch die Rotation von Polierkopf und Polierpad wird sie in den schmalen 
Spalt zwischen Wafer und Polierpad transportiert (Li et al., 2009; Taran et al., 2007) und 
bildet dort einen sehr dünnen Film (Zhang & Busnaina, 1998). 
Die Leistung des CMP wird definiert über Abtragsrate, Planarität, Ausbeute und Defektanzahl 
(Kuntzsch, 2004). Die Abtragsrate beschreibt die Schichtdickenänderung pro Zeiteinheit. Zu 
ihrer Bestimmung wird die Filmdicke vor und nach dem Polieren über eine festgelegte 
e e
Wafer
Retainingring
Polierkopf
Poliertisch
Polierflüssigkeitszufuhr
Polierflüssigkeitszufuhr
F
Polier-Pad
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Polierdauer gemessen (Kuntzsch, 2004; Li et al., 2009; Matijević & Babu, 2008). Der 
Materialabtrag hängt nicht nur wesentlich vom anliegenden Druck zwischen der zu 
polierenden Oberfläche und dem Polierpad sowie der Relativgeschwindigkeit zwischen Wafer 
und Pad ab (Jairath et al., 1993), sondern auch von Zusammensetzung und Viskosität der 
Slurry sowie den Padeigenschaften (Lortz, 2003). 
Nach dem Polieren wird der Wafer aus dem Polierkopf ent ernt und mehrstufig gereinigt 
(Kuntzsch, 2004; Matijević & Babu, 2008). Bestandteile der Slurry, abgetragenes Material 
sowie Rückstände vom Pad müssen rückstandslos von der Waferoberfläche entfernt werden, 
da sie bei den nachfolgenden Prozessschritten stören und zu Fehlern führen (Bellmann & 
Zeidler, 2002; Liu et al., 2005; Matijević & Babu, 2008). Die Reinigung erfolgt zumeist mit 
Bürsten und ammoniakhaltigem, entionisierten Wasser (Kuntzsch, 2004). 
1.2.2 Die Wechselwirkungskomponenten 
Das Ergebnis des Polierprozesses wird durch das Wechselspiel der Wirkpartner bestimmt 
(Kuntzsch, 2004). Die Wechselwirkungskomponenten sind: 
• Wafer 
• Polierpad 
• Slurry. 
Der Abtrag des überschüssigen Materials der zu polierenden Oberfläche sowie die 
Planarisierung des Wafers werden durch eine synergistische Kombination chemischer und 
mechanischer Kräfte erreicht. Das CMP kann laut Widmann et al. (1996) entweder als 
chemisch unterstütztes mechanisches Polieren oder als durch mechanische Einwirkung 
unterstütztes chemisches Nassätzen aufgefasst werden. Auf Grund des chemischen Einflusses 
beim CMP kann deshalb nicht ohne weiteres von der Ribkraft, welche beim Polieren 
zwischen Wafer und Polierpad wirkt, auf den Materialabtrag geschlossen werden, da die 
Reibung lediglich den mechanischen Einfluss berücksichtigt (Estel et al., 2010b; Lee et al., 
2010; Tamai et al., 2011; Zhang et al., 2004). Slurry nd Polierpad sind in Abhängigkeit von 
der Art des zu polierenden Materials (Metall, Barriere, Dielektrikum, …) speziell an die 
Polieraufgabe anzupassen. Beim Schaltungsentwurf kann über Strukturdichte und 
Strukturgröße, also das Design des Wafers, ebenfalls Einfluss auf das Polierergebnis 
genommen werden (Choi et al., 2004; Matijević & Babu, 2008; Widmann et al., 1996).  
Das Polierpad ist üblicherweise aus zwei Polyurethanschichten zusammengesetzt (Charns et 
al., 2005; Lu et al., 2002; Matijević & Babu, 2008). Die obere Schicht steht mit dem Wafer im 
Kontakt. Sie ist steifer als die untere Schicht und hat eine raue Oberfläche mit offenen 
makroskopischen Poren (Lu et al., 2002; Matijević & Babu, 2008). Die Poren sowie 
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zusätzlich in das Pad eingearbeitete Furchen, die so genannten „Grooves“, unterstützen den 
gleichmäßigen Transport der Slurry (Charns et al., 2005; Matijević & Babu, 2008). Die 
Schleifpartikel werden von den Poren auf der Padoberfläche festgehalten und übertragen die 
Energie zwischen Waferoberfläche und Pad (Lee et al., 2010; Matijević & Babu, 2008). Die 
Mikrorauheit der oberen Schicht nimmt mit steigender Einsatzdauer ab, weil zunehmend 
Schleifpartikel sowie Reaktionsprodukte vom Abrieb an den Wänden der offenen Poren 
anhaften. Zur Gewährleistung einer gleich bleibenden Abtragsrate, wird das Pad in 
regelmäßigen Abständen mit einem Diamant-bestückten Konditionierer aufgeraut (Lu et al., 
2002; Kuntzsch, 2004; Matijević & Babu, 2008). Die untere Schicht hat eine Faserstruktur. 
Sie ist elastisch und belastbar (Lu et al., 2002). Abbildung 1.3 zeigt solch ein typisches 
Polierpad im Querschnitt.  
Abbildung 1.3: Querschnitt durch ein Polierpad nach Lu et al. (2002). 
(IC1000 … starre obere Schicht, welche beim CMP mit dem Wafer im Kontakt ist; SubaIV … belastbare und 
elastische untere Schicht) 
Die Slurry als die dritte Wechselwirkungskomponente s tzt sich aus einer wässrigen 
Flüssigkeit, Abrasivteilchen und gegebenenfalls chemischen Additiven zusammen (Rzehak, 
2007). Ihre Eigenschaften werden von den Abrasivteilch n und den chemischen Additiven 
bestimmt. 
1.2.3 Anforderung an das chemisch-mechanische Polieren und die daraus resultierenden  
Herausforderungen 
Weil die Leistung des CMP von sehr vielen verschiedenen Einflussfaktoren abhängt, ist dieser 
Prozess ausgesprochen komplex. Die Slurries beispielsweise, mit welchen sich diese Arbeit 
vorrangig beschäftigt, sind bezüglich Abtragsrate, S lektivität und Qualität der polierten 
Oberfläche zu optimieren (Chandrasekaran, 2004). Damit die Erfüllung der hohen 
Anforderung nicht auf Kosten der Durchsatzleistung oder der Zuverlässigkeit der Bauteile 
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geht und damit der Prozess möglichst variierbar bleibt, rfolgt der Einsatz hochentwickelter 
und teurer Anlagen (Matijević & Babu, 2008). 
Abbildung 1.4: Beispiele für Oberflächendefekte, die beim CMP vonHalbleiterscheiben 
auftreten können: Schematische Darstellung der mögliche Defekte Dishing und Erosion (a) 
sowie eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme ein s Kratzers auf einer polierten 
Oberfläche (b) (Meyer, 2003). 
Ziel des CMP ist es neben der Entfernung von überschüssigem Material auf der 
Halbleiterscheibe eine möglichst glatte, ebene Oberfläche ohne Oberflächendefekte zu 
erzeugen (Bellmann & Zeidler, 2002). Oberflächendefekte (Abbildung 1.4), die beim CMP 
auftreten können, sind beispielsweise Dishing, Erosion, Kratzer, Gruben und Hohlräume 
(Bellmann & Zeidler, 2002; Matijević & Babu, 2008). Bereits eine geringe Fraktion grobe 
Partikel kann die Oberflächen beschädigen und Bauteile unbrauchbar machen (Basim et al., 
2000; Choi et al., 2004). Grobpartikel sind eventuelle Agglomerate von Primärpartikeln,  
ausgebrochene Materialbestandteile oder  Fremdpartikel (Choi et al., 2004; Kuntzsch, 2004). 
Sie bewirken vor allem Kratzer und Vertiefungen aufder polierten Waferoberfläche. Auch 
Slurryreste, die auf Grund einer ungenügenden Reinigung auf dem polierten Wafer 
verbleiben, führen zu Defekten (Kuntzsch, 2004). 
Nach dem CMP verbliebene Unebenheiten addieren sich mit jedem Prozessschritt auf. Damit 
die Funktionstüchtigkeit der gesamten Schaltung nicht gefährdet wird, sind für die einzelnen 
Bauelemente die geforderten Maßtoleranzen unbedingt einzuhalten (Bellmann & Zeidler, 
2002; Rzehak, 2007). 
1.2.4 Ansätze zur theoretischen Beschreibung der Vorgänge beim chemisch-mechanischen  
Polieren 
Zunehmend kommen neuartige Abrasiva zum Einsatz, deren Polierverhalten noch weitgehend 
unverstanden ist. Die genaue Kenntnis der Abhängigkeiten der eingesetzten Systeme im 
Wechselspiel mit dem Design der Wafer gewinnt dadurch eine besondere Bedeutung. Um 
schnell auf neue Anforderungen von Seiten des Kunden reagieren zu können, muss die Zeit 
bis zur Markteinführung möglichst kurz sein. Die Verfügbarkeit genauer und zuverlässiger 
Entwurfsregeln spielt dabei eine zentrale Rolle. Da der Mechanismus, wie die Abrasivteilchen 
Rauheiten im atomaren Bereich erzeugen, noch nicht vollständig aufgeklärt ist, ist eine 
(b)(a) Dishing Erosion
Siliziumdioxid
Silizium
Siliziumnitrid
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Modellierung des CMP schwierig (Gopal & Talbot, 2007; Rzehak, 2007; Taran et al., 2007). 
Alle bisherigen Ansätze zur Beschreibung der Vorgänge beim CMP können in folgende 
Gruppen zusammen gefasst werden (Rzehak, 2007): 
• Empirische Beschreibung von Strukturabhängigkeiten b i der Planarisierung auf der 
Chipskala 
• Mechanische Beschreibung von Strukturabhängigkeiten auf der Featureskala 
• Mechanisch-hydrodynamische Beschreibung des Abtragsverhaltens unstrukturierter Wafer 
auf der Waferskala 
• Detaillierte physikalisch-chemische Beschreibung des Abtragsvorgangs eines einzelnen 
Schleifpartikels. 
Ein einfacher Zusammenhang, welcher den Materialabtrag phänomenologisch beschreibt, ist 
das Preston’sche Gesetz (Jairath et al., 1993; Rzehak, 2007; Zhang & Busnaina, 1998): 
( )P
T
RR K P V
t
∆= = ⋅ ⋅
∆
 
(1.1) 
(KP … Koeffizient nach Preston; P … Druck zwischen Oxidfilm und Pad; RR … Abtragsrate; 
V … Relativgeschwindigkeit zwischen Pad und Wafer; ∆T … absoluter Oxidabtrag; ∆t … Polierzeit) 
Der Koeffizient nach Preston wird ermittelt, indem die Abtragsrate über dem Produkt aus 
Druck und Relativgeschwindigkeit aufgetragen und der Anstieg der Funktion bestimmt wird 
(Jairath et al., 1993; Rzehak, 2007). Er hängt von de Eigenschaften des zu polierenden 
Materials, des Polierpads und der Slurry ab (Jairath et al., 1993; Kuntzsch, 2004). Obwohl die 
Gleichung nach Preston genau genommen nur für unstrukturierte Wafer gilt, hat sie 
erfolgreich Eingang in die Chip- und Featureskalen-Modellierung gefunden (Basim et al., 
2000; Jairath et al., 1993; Kuntzsch, 2004; Rzehak, 2007). Verschiedene Autoren (Gopal & 
Talbot, 2007; Liu et al., 2005; Luo & Dornfeld, 2001; Meyer, 2003; Rzehak, 2007; Zhang & 
Busnaina, 1998) geben eine allgemeinerer Form des Pr ton’schen Gesetztes an oder 
versuchen es zu modifizieren, wobei weitere Effekte, di  das Polierergebnis entscheidend 
mitbestimmen, Beachtung finden sollen.  
Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Eigenschaften der W chselwirkungskomponenten 
Wafer und Slurry charakterisiert und die Wechselwirkungskräfte untereinander untersucht. 
Die Ergebnisse sollen für die mechanisch-hydrodynamische sowie physikalisch-chemische 
Beschreibung des Poliervorgangs zur Verfügung gestellt w rden. 
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1.3  Die Slurry als Dispersion 
Dispersionen besitzen Phasen unterschiedlicher Stoffe oder gleicher Stoffe unterschiedlichen 
Aggregatzustands, welche durch Grenzflächen voneinader getrennt sind (Arnold, 2007). Die 
als innere, diskontinuierliche oder disperse Phase bezeichnete Komponente wird in der 
äußeren, kontinuierlichen Phase verteilt. Die disper e sowie die kontinuierliche Phase können 
im gasförmigen, flüssigen oder festen Aggregatzustand vorliegen. Die disperse Phase der 
Slurries ist fest, die kontinuierliche flüssig (Bellmann & Zeidler, 2002; Kuntzsch, 2004). 
Damit handelt es sich bei den Slurries um Suspensionen (Arnold, 2007). 
Die Schleifpartikel der Poliersuspensionen haben eine mittlere Partikelgröße im Bereich von 
20 bis 200 nm (Kuntzsch, 2004). Damit zählen sie nach der Einteilung von Genovese et al. 
(2007) zu den mikroskopisch kolloidalen Dispersionen. Die Systemeigenschaften 
mikroskopisch kolloidaler Dispersionen werden bei kleinen Scherraten durch Brown’sche 
Molekularbewegung, Grenzflächeneigenschaften und zwischenpartikuläre Wechselwirkungen 
beeinflusst. Mit zunehmender Scherrate beeinflussen zusätzlich hydrodynamische Kräfte die 
Systemeigenschaften. 
1.3.1 Die disperse Phase der Slurries 
Von der Polieraufgabe hängt ab, welches Material als disperse Phase für die Slurry eingesetzt 
wird (Matijević & Babu, 2008). Für die Politur von Kupfer oder Wolfram kommen Silica- 
oder Alumina-Partikel zum Einsatz. Silica- oder Ceria-Partikel werden vorwiegend für die 
Politur von Siliziumdioxid, Polysilizium und Siliziumnitrid verwendet. Weitere Materialien, 
die zum Einsatz kommen, sind Zirkonoxid, Manganoxid o er Titanoxid (Lortz, 2003; 
Kuntzsch, 2004; Widmann et al., 1996). Es werden auch Komposite verwendet, wobei es sich 
entweder um eine Mischung von zwei verschiedenen Partikel rten oder um Polierkörner eines 
Materials, welche mit einem zweiten Material ummantelt ist, handelt (Matijević & Babu, 
2008). Der Feststoffgehalt der Slurry hängt von der Polieraufgabe und dem Verhältnis von 
chemischen zu mechanischen Abtrag ab und beträgt je nach dem etwa 1 bis 30 (w/w) % 
(Bellmann & Zeidler, 2002; Zhang et al., 2011).  
Die Schleifpartikel werden über Form, Partikelgröße, Partikelgrößenverteilung sowie der 
Feststoffkonzentration definiert. Diese vier Parameter bestimmen unter anderem die 
Größenordnung des mechanischen Einflusses und damit sowohl die Reibung zwischen 
Polierpad und Wafer als auch die Abtragsrate und die Qualität der polierten Oberfläche 
entscheidend mit (Basim et al., 2000; Kuntzsch, 2004; Tamai et al., 2011; Yang et al., 2010; 
Zhang et al., 2011). Matijević & Babu (2008) haben den Einfluss der Partikelform auf die 
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Abtragsrate und die Qualität der polierten Oberfläche untersucht. Sie fanden, dass die 
Abtragsrate für kugelförmige Partikel am geringsten und für würfelförmige Partikel am 
höchsten ist. Die Abtragsrate elliptischer Partikel li gt zwischen der für kugelförmige und 
würfelförmige. Feststoffkonzentration und Partikelgröße bestimmen die Gesamtoberfläche 
der Partikel und somit die Kontaktfläche zwischen Abrasivteilchen und Wafer. Laut Matijević 
& Babu (2008) haben bei gleichem Feststoffgehalt aber unterschiedlicher Partikelgröße die 
größeren Partikel eine größere Kontaktfläche mit dem Wafer als die kleineren und folglich 
auch eine höhere Abtragsrate. Allerdings ist bei konstantem Feststoffgehalt für kleine Partikel 
die Kontaktfläche mit dem Wafer insgesamt größer, einfach weil es mehr Partikel gibt. In 
dem Fall sind ebenfalls höhere Abtragsraten zu erwarten. Gemäß Basim et al. (2000) hängt 
die Abtragsrate bei kleineren Partikeln im Wesentlichen von der Anzahl der Kontakte bzw. 
der Kontaktfläche zwischen Schleifpartikel und Waferoberfläche ab, wobei bei größeren 
Partikeln maßgeblich ist, mit welchem Volumen die Partikel in die Waferoberfläche 
eindringen und Material abtragen können. Die Partikelgrößenverteilung der in der Slurry 
dispergierten Abrasivteilchen hängt außer von der Polydispersität der Primärpartikel auch von 
der Chemie der kontinuierlichen Phase ab (Chandrasekaran, 2004; Gopal & Talbot, 2007; Liu 
et al., 2005). Die Abrasivteilchen können in Abhängigkeit von pH-Wert und Ionenstärke 
sowie der Art und der Konzentration der Additive agglomerieren. 
Im Rahmen dieser Arbeit wurden Poliersuspensionen untersucht, welche Silica- bzw. Ceria-
Partikel als disperse Phase enthalten. In den folgenden Abschnitten werden beide Materialien 
vorgestellt. 
1.3.1.1 Silica-Partikel 
Zur Herstellung von Silica-Partikeln gibt es unter anderem folgende drei Möglichkeiten (Estel 
et al., 2010a): 
• Alkalisilikat-Prozess (Herstellung aus Wasserglas): 
232232 K   COSiOSiOnCOK +→+  (1.2) 
OHSiOSiOK
uscherIonenausta
uscherIonenausta
2232   + ←
 →
 
(1.3) 
• Stöber-Prozess (Stöber et al., 1968): 
( ) ROHSiOORSi pH 4  O2H 212 ... 1124 + →+ =  (1.4) 
(R … Rest, üblicherweise C2H5) 
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• Flammenhydrolyse (Degussa AG, 1970): 
HClSiOOHSiCl C 4  2 2
 1500 
224 + →++
°>  (1.5) 
Mit dem Alkalisilikat-Prozess hergestellte Silica-Prtikel sind kommerziell in großer Menge 
als wässrige Suspension verfügbar (Binks & Lumsdon, 1999; Matijević & Babu, 2008). Diese 
Suspensionen haben herstellungsbedingt eine hohe Elektrolytkonzentration. Im Vergleich 
dazu sind die nach dem Stöber-Prozess hergestellten Suspensionen sehr rein. Der Stöber-
Prozess ist ein sehr kostenintensives Verfahren, weshalb er großtechnisch nicht relevant ist. 
Pyrogenes Silica ist kommerziell als weißes Pulver rfügbar (Degussa AG, 1970). Die 
nanoskaligen Primärpartikel aggregieren auf Grund ihrer hohen Oberflächenenergie sofort 
nach Verlassen der Flamme. Diese Aggregate haben eine kettenförmige und zum Teil 
verzweigte Morphologie (Amiri et al., 2009; Jairath et al., 1993). 
Unabhängig vom verwendeten Herstellungsverfahren besteh n die erzeugten Silica-Partikel 
aus amorphem Siliziumdioxid mit einer Dichte von etwa 2,2 g/cm³ (Binks & Lumsdon, 1999). 
Sie können in wässrigen und nicht-wässrigen Flüssigkeiten dispergiert werden (Matijević & 
Babu, 2008).  
Abbildung 1.5: Oberflächengruppen des SiO2: Silanol-Gruppe (a) und Siloxan-Gruppe (b) 
(Degussa AG, 2011). 
Die Oberflächenchemie von Silica wird von den, in Abbildung 1.5 schematisch gezeigten, 
Silanol- und Siloxan-Gruppen bestimmt. Die Silanol-Gruppen sind chemisch sehr reaktiv und 
verantwortlich für den hydrophilen Charakter der Festkörperoberfläche. Werden Silica-
Partikel in einer Flüssigkeit dispergiert, können die Silanol-Gruppen beispielsweise 
Wasserstoffbrückenbindungen mit anderen Silanol-Gruppen oder mit Wassermolekülen 
ausbilden. Die Siloxan-Gruppen hingegen haben einen hydrophoben Charakter und sind 
chemisch nicht reaktiv. Üblicherweise dominiert der hydrophile Charakter der Silanol-
Gruppen. In Abhängigkeit vom Herstellungsverfahren unterscheidet sich die Dichte der 
Silanol-Gruppen: Während ausgefällte Silica-Partikel etwa 6 Silanol-Gruppen je nm² haben, 
ist die Dichte bei pyrogenem Silica-Partikel mit 2 … 3 SiOH/nm² geringer. Daraus folgt, dass 
die eher isolierten Silanol-Gruppen des pyrogenen Silicas nur interpartikuläre Verbindungen 
eingehen können, wobei bei den gefällten Silica-Produkten auch intrapartikuläre 
Verbindungen möglich sind (Degussa AG, 2011). 
Si
O
H(a) (b)
Si
O
Si
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Werden Silica-Partikel in einer wässrigen Flüssigkeit dispergiert, bewirkt die Dissoziation der 
reaktiven Silanol-Gruppen, dass die Partikeloberfläche geladen ist (Chen et al., 2007). Dabei 
ist die Oberflächenladung der Silica-Partikel durch die Anzahl der an der Oberfläche 
dissoziierten  Silanol-Gruppen festgelegt (Grabbe & Horn, 1993): 
OHSiOOHSiOH 2  +−←
→
+− −−  
(1.6) 
Über den pH-Wert der kontinuierlichen Phase lässt sich das Dissoziationsgleichgewicht an 
der Oberfläche der Silica-Partikel wie folgt einstellen: Mit steigendem pH-Wert spalten sich 
zunehmend mehr Protonen von der Silanol-Gruppe ab, so dass die Oberflächenladung der 
Silica-Partikel immer negativer wird, bis bei einem stark basischen pH-Wert die Silanol-
Gruppen vollständig dissoziiert sind. In stark saurer Umgebungsflüssigkeit wird die 
Abspaltung der H+-Ionen unterdrückt (Degussa AG, 2011; Iler, 1979). Der isoelektrische 
Punkt (IEP) von SiO2 liegt bei pH 2 … 3, oberhalb dieses pH-Wertes sind die Silica-Partikel 
negativ geladen; unterhalb positiv (Arai et al., 1996; Binks & Lumsdon, 1999). Für das CMP 
eingesetzte Silica-Suspensionen haben üblicherweise ein n pH-Wert im Bereich 10 ... 11 
(Kuntzsch, 2004). 
1.3.1.2 Ceria-Partikel 
Partikel aus Cer(IV)-oxid bzw. Cerdioxid, so genannte „Ceria-Partikel“, werden 
üblicherweise zum Polieren von Glas verwendet, aberuch im Bereich der Halbleiterindustrie 
konnten beim CMP gute Polierergebnisse gezeigt werden (Hoshino et al., 2001). Beim 
Polieren von Wafern mit Ceria-basierenden Slurries wird im Unterschied zu Silica-
basierenden Slurries zwar ein verzögerter Polierstart (Evans, 2004; Lee et al., 2000; Lim et 
al., 2005) beobachtet, dafür zeichnen sie sich durch eine hohe Materialselektivität 
(Chandrasekaran, 2004; Hoshino et al., 2001; Jairath et al., 1993; Mills et al., 1997) sowie 
eine hohe Strukturselektivität (Lee et al., 2004; Nojo et al., 1996; Tateyama et al., 2000) aus. 
Cer-Atome können drei- oder vierwertig vorliegen (polyvalent), was die chemische Aktivität 
mit der zu polierenden Oxidoberfläche verbessert (Chandrasekaran, 2004). Stabile 
Suspensionen mit nanoskaligen Ceria-Partikeln werden durch Ausfällung von Ce(OH)4 in 
wässriger Lösung hergestellt. Diese Partikel sind uregelmäßig geformt und haben eine 
einigermaßen enge Partikelgrößenverteilung (Chandrasekaran, 2004; Matijević & Babu, 
2008). Ceria-Partikel haben eine Dichte von etwa 7,3 g/cm³ (GESTIS-Stoffdatenbank, 2011); 
ihr IEP liegt bei beim pH-Wert 7 … 9 (Chandrasekaran, 2004).  
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1.3.2 Die kontinuierliche Phase der Slurries 
Die kontinuierliche Phase der Slurries ist wässrig und kann chemische Additive enthalten. 
Diese beeinflussen die Größenordnung des Materialabtr gs sowie die Qualität der polierten 
Oberflächen. Die Lösungs- bzw. Ätzrate kann beispiel w ise gezielt eingestellt werden (Choi 
et al., 2004). Welche Additive konkret zum Einsatz kommen, hängt von der Polieraufgabe ab 
(Bellmann & Zeidler, 2002; Rzehak, 2007; Matijević & Babu, 2008): Slurries zum Polieren 
von SiO2-Schichten enthalten Additive zur Regulierung des pH-Wertes, wohingegen Slurries 
zum Polieren von Metallschichten zusätzlich Oxidationsmittel, Korrosionsschutzmittel bzw. 
Inhibitoren, Komplexbildner, Stabilisatoren, Tenside sowie Bakterizide und Fungizide 
enthalten können (Bellmann & Zeidler, 2002; Chandrasek ran, 2004; Choi et al., 2004; 
Kuntzsch, 2004; Lortz, 2003; Matijević & Babu, 2008). Tabelle 1.1 nennt Beispiele für 
entsprechende chemisch aktive Komponenten. 
Tabelle 1.1: Beispiele für chemische Additive, die nach Kuntzsch (2004) und  
Lortz (2003) den Slurries in Abhängigkeit von der Polieraufgabe zugesetzt 
sind. 
Polieren von Siliziumdioxidschichten 
pH-Wert-Regulierung KOH, NH4OH, Amine 
Polieren von Metallschichten 
Oxidationsmittel H2O2, NO3
-, Ce4+, Fe3+, [Fe(CN)6]
3-, S2O8
2- 
Korrosionsschutzmittel Benzo-Tri-Azol für Si3N4 
Komplexbildner NH4
+, Amine, Tartrate, Phthalate 
Stabilisatoren Polyelektrolyte 
pH-Wert-Regulierung KOH, NH4OH, Amine (alkalisch) 
pH-Wert-Puffer Acetate, Citrate, Phthalate (sauer bis neutral) 
Sonstige Bakterizide und Fungizide, Tenside 
 
Auf Grund der spezifischen Wechselwirkung der Additive an den Festkörperoberflächen von 
Wafer, Abrasivteilchen oder Polierpad können diese in  Sperrschicht bilden, woraufhin der 
Materialabtrag selektiv erfolgt (Chandrasekaran, 2004; Matijević & Babu, 2008; Widmann et 
al., 1996). Ceria-Slurries enthalten beispielsweise Tenside, um die Selektivität zwischen Oxid 
und Nitrid und die Effektivität der Planarisierung zu verbessern (Chandrasekaran, 2004). 
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1.3.3 Fließeigenschaften der Slurries 
Die Fließeigenschaften der Poliersuspensionen hängen von folgenden Einflussfaktoren ab 
(Chen et al., 2007; Everett, 1992; Kissa, 1999; Lortz, 2003): 
• Volumenbruch der Schleifpartikel 
• Oberflächeneigenschaften der Partikel bzw. zwischenpartikuläre Wechselwirkungen 
• Partikelform 
• Partikelgröße 
• Eigenschaften der kontinuierlichen Phase 
• Temperatur. 
Der Volumenbruch beschreibt das vom Feststoff eingenommenen Volumen und ist wie folgt 
definiert (Servais et al., 2002): 
( ) ( )( ) ( )
P
P
P K
V
V V
Φ =
+
 
(1.7) 
(K … kontinuierliche Phase; P … Partikel/disperse Phase; V … Volumen; Φ ... Volumenbruch) 
Eine Beziehung zwischen Volumenbruch und Viskosität wird über die relative Viskosität 
hergestellt (DIN 1342-1, 2003; Genovese et al., 2007; Kissa, 1999): 
[ ]
0
1Dr
ηη η
η
= = + ⋅ Φ  
(1.8) 
(ηD … Viskosität der Dispersion; η0 … Viskosität der kontinuierlichen Phase; ηr … relative Viskosität; 
[η] … intrinsische Viskosität; Φ ... Volumenbruch) 
Die intrinsische Viskosität beschreibt den Einfluss der dispersen Phase auf die Viskosität der 
Dispersion bei unendlicher Verdünnung (Kissa, 1999; Mezger, 2006). Für starre, ungeladene 
sowie kugelförmige Partikel, welche nicht miteinander wechselwirken und vollständig von 
kontinuierlicher Phase umgeben sind, hat Einstein (1906a und b) gezeigt, dass die intrinsische 
Viskosität 2,5 ist (Kissa, 1999): 
0
1 2,5Dr
ηη
η
= = + ⋅ Φ  
(1.9) 
(ηD … Viskosität der Dispersion; η0 … Viskosität der kontinuierlichen Phase; ηr … relative Viskosität; 
Φ ... Volumenbruch) 
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In der Praxis liefert die Einstein-Gleichung (Gleichung 1.9) für so genannte „verdünnte 
Suspensionen“ ausreichend genaue Werte (Everett, 1992). In verdünnten Suspensionen ist der 
Abstand zwischen zwei Partikeln im Vergleich zum Partikelradius groß und die Partikel 
können sich frei, gesteuert von Brown’schen Kräften in der kontinuierlichen Phase bewegen. 
Ist der Volumenbruch genügend hoch, dass sowohl diezwischenpartikulären 
Wechselwirkungen als auch die Kollisionswahrscheinlichkeit der Partikel untereinander an 
Einfluss gewinnen, wird die Suspension als „konzentri rte Suspension“ bezeichnet. Die 
Brown’sche Bewegung in konzentrierten Suspensionen ist durch andere Partikel behindert 
(Genovese et al., 2007). Für konzentrierte Suspensionen kann die Einstein’sche Gleichung 
nicht angewendet werden (Chen et al., 2007; Everett, 1992; Kissa, 1999; Zakordonskii et al., 
2002). 
Die Formel nach Krieger & Dougherty (1959) (Gleichung 1.10) ist ein empirisches Modell, 
welches die Einstein’sche Gleichung in eine nichtlineare Funktion für konzentrierte 
Suspensionen erweitert (Chen et al., 2007; Genovese et al., 2007). 
[ ]
0
1
m
D
r
m
η
ηη
η
− Φ
 Φ= = − Φ 
 
(1.10) 
(ηD … Viskosität der Dispersion; η0 … Viskosität der kontinuierlichen Phase; ηr … relative Viskosität; 
[η] … intrinsische Viskosität; Φ ... Volumenbruch; Φm ... maximaler Volumenbruch) 
Der maximale Volumenbruch entspricht dem Quotient aus maximaler Schüttdichte der 
Partikel und Reindichte des Materials und kennzeichnet die maximale Menge an disperser 
Phase, die in einem definierten Volumen untergebracht werden kann. Auf Grund des 
Einschlusses von Hohlräumen zwischen den einzelnen Partikeln liegt die maximale 
Schüttdichte unter dem Wert der Reindichte. Der maxi le Volumenbruch ist daher stets < 1 
(Arnold, 2007). Der theoretische Wert für den maximalen Volumenbruch für monodisperse 
Kugeln beträgt 0,74, experimentell wurden Werte von0,60 bei lockerer Packung und 0,64 bei 
dichter Packung nachgewiesen (Genovese et al., 2007). Mit Erreichen der maximalen 
Packungsdichte verliert die Suspension ihre Fließfähigkeit und ihre Viskosität wird unendlich 
groß (Everett, 1992). 
Befinden sich zwei Partikel in verschiedenen Fließebenen, bewegen diese sich mit 
unterschiedlicher Geschwindigkeit. Ist der Abstand der Partikel dabei kleiner als der doppelte 
Partikelradius, werden die Bewegungsbahnen der Partikel gestört. Eine Störung der 
Bewegungsbahn erfolgt auch, sobald Kräfte zwischen d  Partikeln wirken und sich ihre 
Kraftfelder überlappen. Die Änderung der Bewegungsbahn stört die Strömung, was 
zusätzliche Energie erfordert und führt in Folge dessen zu einer Erhöhung der Viskosität. Mit 
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zunehmendem Volumenbruch bzw. zunehmender Stärke der zwischenpartikulären Kräfte 
erhöht sich der Einfluss dieses Effekts. Kollidieren zwei Partikel, hängt es von den 
zwischenpartikulären Wechselwirkungen ab, ob die Partikel agglomerieren oder nicht 
(Everett, 1992; Genovese et al., 2007). 
Da die Partikel in konzentrierten Systemen in direkten Kontakt kommen, können über die 
Variation des Volumenbruchs anhand rheologischer Messungen Informationen über die 
zwischenpartikulären Kräfte gewonnen werden (Everett, 1992). Chen et al. (2007) 
bestimmten die Viskositäten von Suspensionen in Abhängigkeit vom Volumenbruch und 
ermittelten aus den experimentellen Daten mit Hilfe d r Krieger-Dougherty-Gleichung 
(Gleichung 1.10) den maximalen Volumenbruch. Sie schlussfolgerten: Stoßen die Partikel 
einander ab, ist die Struktur innerhalb der Probe relativ locker und der maximale 
Volumenbruch folglich eher gering. Wirken jedoch starke Anziehungskräfte, sind die Partikel 
dicht gepackt und ein hoher maximaler Volumenbruch ist möglich. In der Literatur wurde 
jedoch noch eine zweite Erklärung gefunden, die im Widerspruch zu der von Chen et al. 
(2007) genutzten Interpretation steht. Lerche et al. (2009) untersuchten das 
Sedimentationsverhalten von konzentrierten Suspensionen mit Hilfe des Stabilitätsanalysators 
LUMiFuge® (LUM GmbH, Berlin, D). Sie nutzten folgende Erklärung, um vom 
Packungsverhalten der dispersen Phase auf die zwischenpartikulären Wechselwirkungen 
schließen zu können: Wirken starke Abstoßungskräfte zwischen den Partikeln in einer 
konzentrierten Suspension, ist eine dichte Packung der Partikel möglich. Wirken 
Anziehungskräfte, bilden die Partikel ein lockeres Netzwerk mit zwischenpartikulären 
Hohlräumen. Je lockerer die Packung ist, desto gerin  ist auch der erreichbare maximale 
Volumenbruch. Tabelle 1.2 fasst beide Interpretationen übersichtlich zusammen. Im Rahmen 
dieser Arbeit sollte geklärt werden, welche der beiden Erklärungen gilt. 
Der erreichbare maximale Volumenbruch hängt außer von den zwischenpartikulären 
Wechselwirkungen noch von der Partikelgrößenverteilung und der Partikelform ab (Barnes et 
al., 1989; Chen et al., 2007; Genovese et al., 2007). Die Form nicht-kugelförmiger Partikel 
führt zu einer Zusammenlagerung dieser Partikel mit größerem Hohlraumvolumen und 
folglich zu einem geringeren maximalen Volumenbruch. 
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Tabelle 1.2: Zusammenhang zwischen dem Packungsverhalten in einer konzentrierten 
Suspension und den zwischenpartikulären Wechselwirkungen nach Chen et al. 
(2007) sowie die von Lerche et al. (2009) genutzte Erklärung im Überblick. 
 Packungsverhalten in konzentrierten Suspensionen 
Dichte Packung Lockere Packung Sehr lockere 
Packung 
Chen et al. (2007) 
 
 
 
 
 
 
  
Zwischenpartikuläre 
Wechselwirkungen 
Starke Anziehung Schwache Anziehung Starke Abstoßung 
Dichte Packung Dichtes Netzwerk Lockeres Netzwerk Lerche et al. (2009) 
 
 
 
 
 
 
  
Zwischenpartikuläre 
Wechselwirkungen 
Starke Abstoßung Schwache Anziehung Starke Anziehung 
 
Die Fließeigenschaften von Suspensionen, bei denen die dispergierten Partikel von einer 
adsorbierten Schicht umgeben sind, können von dieser beeinflusst werden. Ist die 
Festkörperoberfläche beispielsweise von adsorbierten Ionen umgeben, vergrößern sich der 
Wirkungsradius und deshalb auch der effektive Volumenbruch der Partikel. Damit ist eine 
Erhöhung der Viskosität verbunden. Änderungen in der Zusammensetzung der Lösung, die 
eine kompaktere Schicht adsorbierter Ionen zur Folge haben, erniedrigen die Viskosität und 
umgekehrt (Everett, 1992). 
Agglomerate vergrößern ebenfalls den effektiven Partikeldurchmesser. Zusätzlich schließen 
sie einen Teil der kontinuierlichen Phase ein und immobilisieren diese. Beides erhöht die 
Viskosität der Suspension. Führen diese Agglomerate im Fließfeld zusätzlich eine 
Rotationsbewegung durch, wird extra Energie dissipiert, was zu einer weiteren Erhöhung der 
Viskosität führt. Mit zunehmender Schergeschwindigke t können Agglomerate auseinander 
brechen. Sie werden dadurch sowohl in ihrer Konzentration als auch in ihrer Größe reduziert 
und die eingeschlossene Flüssigkeit kann wieder frei fließen. In Folge dessen zeigt das 
System Scherverdünnung (Barnes et al., 1989; Mezger, 2006). Kollidieren Partikel bei sehr 
hohen Scherraten kann die auf Grund der hohen hydrod namischen Kräfte übertragene 
Energie ausreichen, dass zwischenpartikuläre Abstoßungsmechanismen überwunden werden 
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und die Partikel agglomerieren. Dieser Effekt führt zu einer messbaren Scherverfestigung 
(Everett, 1992). 
Eine Ausbildung eines Partikelnetzwerkes im Raum (Gel) kann dann erfolgen, wenn eine sehr 
starke Zunahme der Aggregatgröße auf Grund einer weiteren Zunahme der 
Feststoffkonzentration bzw. der Zunahme der Stärke langreichweitiger Anziehungskräfte 
erfolgt (Genovese et al., 2007; Everett, 1992; Zakordonskii et al., 2002). Derartige Systeme 
können eine Fließgrenze zeigen (Everett, 1992). 
Beim CMP ist die genaue Größe der Scherrate nicht bekannt: Auf Grund der 
Oberflächenrauheit des Polierpads ergeben sich lokale Unterschiede in der Höhe des 
Slurryfilms, woraus sich unterschiedliche Scherraten und folglich für scherratenabhängige 
Poliersuspensionen auch unterschiedliche Viskositäten ergeben (Lortz, 2003). Es wird 
vermutet, dass Scherraten > 104 s-1 während des Polierens auftreten (Gopal & Talbot, 2007; 
Lortz, 2003). Die hydrodynamischen Kräfte, die bei diesen hohen Scherraten auf die Slurry 
wirken, können zur Folge haben, dass Agglomerate auseinanderbrechen (Gopal & Talbot, 
2007) oder neu gebildet werden (Everett, 1992; Genov se et al., 2007). Abbildung 1.6 zeigt 
Scherratenbereiche speziell im CMP-Verfahren.  
Abbildung 1.6: Scherraten im CMP-Verfahren (Lortz, 2003). 
1.4 Grundlagen zur Abschätzung der beim chemisch-mechanischen Polieren zu 
erwartenden Wechselwirkungskräfte 
Reale Körper wechselwirken miteinander und mit ihrer Umgebung, wobei auf jedes noch so 
kleine Partikel in der Nähe einer zweiten Oberfläche verschiedene Kräfte vor und nach dem 
Kontakt mit dieser Oberfläche wirken (Dutschk, 2000; Heinz et al., 2004). In der Literatur 
(Drelich et al., 2006; Dutschk, 2000; Todd & Eppell, 2004; Whitby et al., 2003) wird immer 
wieder darauf hingewiesen, dass die Bedeutung dieser Kräfte für kolloidale Dispersionen auf 
Grund der großen Kontaktfläche zwischen disperser und kontinuierlicher Phase besonders 
hoch ist und dass die Wechselwirkungsmechanismen für Nanopartikel komplexer sind als für 
größere Partikel bzw. makroskopische Oberflächen. Die möglichen Wechselwirkungskräfte 
unterscheiden sich im Bezug auf ihre Reichweite: Zu den langreichweitigen Kräften zählen 
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beispielsweise die van-der-Waals- und elektrostatische Kräfte (Weigl, 2004). Diese Kräfte 
haben auf Grund ihrer Stärke und ihrer Reichweite auch einen entscheidenden Einfluss auf die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungen deutlich außerhalb des Kontaktbereiches, wobei 
gemäß Israelachvili (1992) ihr Einfluss selten Reichweiten von 100 nm übersteigt. 
Wasserstoffbrückenbindungen sowie verschiedene chemische Bindungskräfte sind den 
kurzreichweitigen Kräften zuzuordnen (Weigl, 2004). Die kurzreichweitigen Kräfte wirken 
mit Reichweiten < 1 nm sehr nah am molekularen Kontakt (Israelachvili, 1992). 
Das Verhalten der in Elektrolytlösung eingetauchten Materialien ist vor allem ein Ergebnis 
der van-der-Waals-Kraft und der Kraft der elektrochemischen Doppelschicht (Arai & 
Fujihira, 1994; Drechsler et al., 2004; Weidenhammer, 1998). Zum Verständnis der System- 
und Stabilitätseigenschaften der Poliersuspension sowie des Polierverhaltens im Wechselspiel 
Poliersuspension-Wafer ist die Kenntnis der Wechselwirkungskräfte wichtig. 
1.4.1 Elektrostatische Wechselwirkung 
Partikel kolloidaler Suspensionen tragen in wässriger Elektrolytlösung gewöhnlich eine 
elektrische Ladung auf ihrer Oberfläche, wobei folgende zwei Mechanismen dafür 
verantwortlich sind (Chen et al., 2007; Everett, 1992; Lyklema, 1991): 
• Dissoziation von Oberflächengruppen 
Über die Dissoziation von Oberflächengruppen entstehen in Abhängigkeit vom pH-Wert 
geladene Oberflächen (Everett, 1992; Kuntzsch, 2004; Weigl, 2004), wobei viele 
Metalloxide amphoteres Verhalten zeigen (Everett, 1992). Die Ionisierung kann 
unterbunden und die Oberflächenladung auf Null reduziert werden, indem der pH-Wert 
entsprechend eingestellt wird. Jener pH-Wert, an dem ie Oberflächenladung gerade Null 
ist, wird isoelektrischer Punkt (IEP) genannt (Everett, 1992; Weigl, 2004). 
• Adsorption geladener Teilchen (Ionen, Molekülionen) a  der Grenzfläche: 
Ionen können an der Oberfläche primär ungeladener Festkörper adsorbieren (Chen et al., 
2007; Drechsler et al., 2004). Sie haben keine Hydrathülle und befinden sich im direkten 
Kontakt mit der Festkörperoberfläche, wo sie eine starre Schicht bilden (Lyklema, 1991). 
An die erste Schicht aus Ladungsträgern, der so genannten „inneren Helmholtz-Schicht“, 
lagern sich entgegengesetzt geladene, hydratisierte Ladungsträger der kontinuierlichen Phase 
an. Diese Gegenionen bilden die äußere Helmholtz-Schicht. Sie sind auf Grund 
elektrostatischer Wechselwirkungen ebenfalls starr gebunden (Chen et al., 2007). Die innere 
und die äußere Helmholtz-Schicht bilden die Stern-Schicht mit der Dicke δ. Da die 
Gegenionen der äußeren Helmholtz-Schicht die Ladungen der inneren nicht vollständig 
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kompensieren können, folgt auf die äußere Helmholtz-Schicht eine diffuse Schicht aus frei 
beweglichen hydratisierten Gegenionen. Sie bildet gmeinsam mit der Stern-Schicht die 
elektrochemische Doppelschicht (Lyklema, 1991; Weidenhammer, 1998). 
Abbildung 1.7: Modell der elektrochemischen Doppelschicht an primä  ungeladenen 
Festkörperoberflächen. 
(ψo … Oberflächenpotenzial; ψScherebene … Potenzial in der Scherebene; ψδ … Potenzial zwischen Stern- und 
diffuser Schicht; ψi … Potenzial zwischen innerer und äußerer Helmholtz-Schicht; ζ … Zetapotenzial) 
Die Folge der elektrochemischen Doppelschicht ist ein vom Abstand von der Oberfläche 
abhängiges Potenzial (Lyklema, 1991) (Abbildung 1.7). Das Potenzial an der 
Festkörperoberfläche wird als Oberflächenpotenzial bezeichnet (Kuntzsch, 2004; Weigl, 
2004). Innerhalb der Stern-Schicht ändert sich das Potenzial auf Grund der regelmäßigen 
Anordnung der Ionen linear mit dem Abstand zur Oberfläche. Im Bereich der diffusen Schicht 
fällt es exponentiell mit dem Abstand von der Oberfläche ab (Kuntzsch, 2004; 
Weidenhammer, 1998; Weigl, 2004). Das Potenzial in der Scherebene, das so genannte 
„Zetapotenzial“, stellt das effektive und experimentell zugängliche Oberflächenpotenzial dar. 
Da die Lage der Scherebene nicht genau bestimmt werden kann, wird sie näherungsweise 
zwischen Stern- und diffuser Doppelschicht gelegt (Kuntzsch, 2004; Weidenhammer, 1998). 
Das Zetapotenzial kann für Partikel mittels Elektroph resemessung und für ausgedehnte 
Festkörperoberflächen, wie beispielsweise den Waferoberflächen, mittels 
Strömungspotenzial- bzw. Strömungsstrommessung bestimmt werden. 
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Bei der Annäherung zweier Partikel kommt es zu einer Überlappung der elektrochemischen 
Doppelschicht. Sind beide Oberflächen gleichsinnig geladen, kommt es zu Abstoßung und im 
Fall gegensinniger Ladungen zu Anziehung. Diese Wechs lwirkung wird mit weiterer 
Annäherung ständig zunehmen (Everett, 1992). Kolloidale Partikel können also mit Hilfe der 
Doppelschichten voneinander abgeschirmt werden (Everett, 1992), um einer Agglomeration 
entgegen zu wirken (Weigl, 2004). Die Stärke der elktrostatischen Wechselwirkungen hängt 
von folgenden Faktoren ab (Arai & Fujihira, 1994; Chen et al., 2007; Everett, 1992; Richter, 
2005): 
• Ladungsdichte und Potenzial der Partikeloberfläche 
• Abstand der Teilchen 
• Ausdehnung der diffusen Schicht 
• Temperatur. 
Der Einfluss der Oberflächenrauheit kann bei den elktrostatischen Wechselwirkungskräften 
vernachlässigt werden (Weigl, 2004). 
Mathematisch bedingt der exponentielle Abfall des Potenzials definitionsgemäß eine 
unendlich große Dicke der elektrochemischen Doppelschicht. Um real greifbare Werte zu 
erhalten, wurde die Ausdehnung der Doppelschicht auf den Bereich definiert, in dem das 
Potenzial am Übergang zwischen Stern- und diffuser Schicht auf e-1 seines Ausgangswertes 
abgefallen ist (Weidenhammer, 1998; Weigl, 2004). Dieser Bereich wird Debye-Länge 
genannt und als Kehrwert κ-1 angegeben (Kuntzsch, 2004; Weidenhammer, 1998; Weigl, 
2004). Die Debye-Länge ist eine wichtige Größe bei der Untersuchung der elektrochemischen 
Doppelschicht und kann im Experiment leicht überprüft werden (Weidenhammer, 1998). Sie 
hängt von der Ionenstärke, also von Konzentration und Wertigkeit der Ionen, der 
kontinuierlichen Phase ab (Everett, 1992; Kuntzsch, 2004; Weigl, 2004): 
21
2 i ii
I c z= ⋅ ⋅∑  
(1.11) 
(c … Konzentration der Ionen; I … Ionenstärke; z ... Wertigkeit der Ionen) 
Eine Erhöhung der Ionenstärke führt zu einer Kompriierung der Doppelschichtdicke (Chen 
et al., 2007; Everett, 1992; Kuntzsch, 2004; Weidenhammer, 1998; Weigl, 2004), denn: 
• Je höher die Konzentration, desto effektiver ist die Abschirmung und desto geringer die 
Reichweite der elektrostatischen Kräfte! 
• Mehrwertige Ionen schirmen das Grenzflächenpotenzial stärker ab als einwertige! 
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Die Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht hängt auch von der Temperatur ab. 
Eine Erhöhung der Temperatur führt zu einer Erhöhung der Mobilität der Ladungsträger und 
damit zu einer größeren Ausdehnung der diffusen Schicht (Richter, 2005). 
Wird ein Festkörper mit einem bestimmten Oberflächenpotenzial in einer wässrigen 
Elektrolytlösung betrachtet, so gilt für Potenzial und Ladungsdichte in Abhängigkeit von der 
Position zwischen beiden Festkörperoberflächen die Poisson-Gleichung (Gleichung 1.12). 
Gleichzeitig gehorcht die Ladungsdichte der Gegenionen der Boltzmann-Verteilung 
(Gleichung 1.13) (Weidenhammer, 1998). 






⋅−=⋅⋅
2
2
0 dx
d
ez r
ψεεσ  
(1.12) 
Tk
ez
Be
ψ
σσ
⋅⋅−
∞ ⋅=  
(1.13) 
(e ... Elementarladung; k ... Boltzmann-Konstante; T ... Temperatur; x ... Position zwischen beiden Platten; 
z ... Ionenvalenz; ε0 ... Dielektrizitätskonstante im Vakuum; εr …  relative Dielektrizitätskonstante im Vergleich 
zum Vakuum; σ ... Ladungsdichte; σ∞ ... Volumenladungsdichte weit entfernt von der Oberfläche; 
ψ … elektrostatisches Potenzial) 
Daraus leitet sich die Poisson-Boltzmann-Gleichung ab, mit der das elektrostatische Potenzial 
zwischen zwei planaren Platten wie folgt berechnet wird (Drechsler & Grundke, 2005; 
Weidenhammer, 1998): 
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(e ... Elementarladung; kB ... Boltzmann-Konstante; T ... Temperatur; x ... Position zwischen beiden Platten; 
z ... Ionenvalenz; ε0 ... Dielektrizitätskonstante im Vakuum; εr …  relative Dielektrizitätskonstante im Vergleich 
zum Vakuum; σ∞ ... Volumenladungsdichte weit entfernt von der Oberfläche; ψ … elektrostatisches Potenzial) 
Für die Beschreibung des diffusen Teils der elektrochemischen Doppelschicht gelten folgende 
Annahmen (Lyklema, 1991): 
• Ionen sind Punktladungen, ihre endliche Ausdehnung wird vernachlässigt. 
• Nicht-elektrostatische Wechselwirkungen zwischen de Ionen untereinander und zwischen 
den Ionen und der Oberfläche (spezifische Adsorption) werden vernachlässigt. 
• Das Lösungsmittel ist ein strukturloses Kontinuum mit einer Dielektrizitätskonstante εr. 
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Innerhalb der Stern-Schicht sind diese Näherungen all rdings nicht mehr zulässig (Lyklema, 
1991). Zur Berechnung der elektrostatischen Kräfte wird eine der beiden folgenden 
Randbedingungen festgelegt (Drechsler et al., 2004; Kuntzsch, 2004; Weidenhammer, 1998): 
• Konstantes Oberflächenpotenzial 
• Konstante Oberflächenladungsdichte. 
Bei Annahme eines konstanten Oberflächenpotenzials ändert sich dieses während der 
Annäherung und Wechselwirkung der beiden Festkörper nicht. Das ist nur möglich, wenn ein 
Ladungstransport stattfinden kann, so dass sich die Oberflächenladungen ändern können. Für 
eine konstante Oberflächenladungsdichte wird angenommen, dass sich die 
Oberflächenladungen nicht ändern. Sie sind im Kristallgi ter der Festkörperoberfläche fixiert. 
Der Unterschied zwischen beiden Betrachtungen kommt nur bei Abständen kleiner der 
Debye-Länge zum Tragen. Die im Experiment gemessenen W rte liegen zwischen denen für 
ein konstantes Oberflächenpotenzial und eine konstante Oberflächenladungsdichte, da weder 
Potenzial noch Ladung während der Wechselwirkung konstant bleiben. Dabei stellt der 
Grenzfall konstante Oberflächenladung immer die obere, der Grenzfall konstantes 
Oberflächenpotenzial die untere Grenze für die Wechs lwirkungsenergie dar. Welcher 
Grenzfall als gute Näherung betrachtet werden kann, hängt von der Natur der beiden 
Oberflächen, aber auch von Elektrolytkonzentration und pH-Wert ab (Kuntzsch, 2004; 
Weidenhammer, 1998).  
1.4.2 Van-der-Waals-Wechselwirkung 
Die van-der-Waals-Wechselwirkungen sind zwischenmolekulare Kräfte elektrostatischen 
Ursprungs (Weidenhammer, 1998) und beruhen auf der unsymmetrischen Ladungsverteilung 
in Folge der statistischen Bewegung der Elektronen i  Molekülen (Everett, 1992; Kuntzsch, 
2004). Sie treten universell in allen Dispersionen auf (Everett, 1992) und sind unabhängig von 
der elektrischen Ladung der Moleküle und Festkörper (Weidenhammer, 1998). Die van-der-
Waals-Kräfte zählen zu den langreichweitigen Wechselwirkungen (Chen et al., 2007; 
Drechsler et al., 2004; Weidenhammer, 1998). Die Größe der durch van-der-Waals-Kräfte 
erzeugten Wechselwirkungsenergie wird durch die Materi lien der Wechselwirkungspartner 
und der Umgebungsflüssigkeit sowie der Größe der wechselwirkenden Oberflächen bestimmt 
und ist umgekehrt proportional zum Abstand zwischen d  Festkörperoberflächen (Everett, 
1992; Weigl, 2004). Visser (1972) teilt die van-der-Waals-Wechselwirkungen in zwei Anteile 
auf: 
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• 1. Anteil: Geometriefaktor 
• 2. Anteil: materialabhängige Konstante A (Hamaker-Konstante). 
Die Geometrie der wechselwirkenden Oberflächen muss berücksichtigt werden, da zwischen 
ausgedehnten Körpern die van-der-Waals-Wechselwirkung eine wesentlich größere 
Reichweite hat als für gekrümmte Oberflächen bzw. zischen einzelnen Molekülen 
(Israelachvili, 1992). 
Zur Berechnung der materialabhängigen Hamaker-Konstante gibt es zwei grundlegende 
theoretische Ansätze (Kuntzsch, 2004; Visser, 1972; Weigl, 2004): 
• Mikroskopische Theorie nach Hamaker 
• Makroskopische Theorie nach Lifschitz. 
Die Lifschitz-Theorie führt zur Lifschitz-van-der-Waals-Konstante. Da der Geometriefaktor 
in beiden Theorien der gleiche ist, stehen die Hamaker-Konstante und die Lifschitz-van-der-
Waals-Konstante wie folgt miteinander in Beziehung (Visser, 1972; Weigl, 2004): 
ω
π
h⋅
⋅
=
4
3
A  
(1.15) 
(A … Hamaker-Konstante; ħω … Lifschitz-van-der-Waals-Konstante) 
Die in der Literatur (Binks & Lumsdon, 1999; Chen et al., 2007; Grabbe & Horn, 1993; 
Kuntzsch, 2004; Visser, 1972; Zhmud et al., 1998) aufgeführten Hamaker-Konstanten für die 
Materialkombination Silica in Luft liegen im Bereich 6,5 … 50,0 x 10-20 J und für die 
Kombination Silica in Wasser bei 0,2 … 1,7 x 10-20 J. 
Die van-der-Waals-Kräfte zwischen gleichen Atomen oder Molekülen sind immer attraktiv 
(Chen et al., 2007; Dörfler, 2002; Drechsler et al., 2004; Kuntzsch, 2004; Weigl, 2004). 
Zwischen verschiedenen Wechselwirkungspartnern in einer Flüssigkeit kann die Hamaker-
Konstante aber auch negativ werden. Hierdurch kann ei e Abstoßung des Partikels von der 
Oberfläche bewirkt werden (Weigl, 2004). 
Die van-der-Waals-Kräfte sind sehr bedeutsam für glatte Kontaktstellen und in Flüssigkeiten 
und eher klein bei relativ rauen Oberflächen (Jones et al., 2002). Auch Weigl (2004) geht auf 
den Einfluss der Rauheit ein: Die Oberflächenrauheit v rgrößert den Abstand zwischen den 
Festkörperoberflächen und reduziert dadurch den Einfluss der van-der-Waals-
Wechselwirkung. 
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Die van-der-Waals-Wechselwirkung wird durch dünne an den Festkörperoberflächen 
adsorbierte Schichten anderer chemischer Zusammensetzu g verändert. Eine Faustregel 
besagt, dass die van-der-Waals-Wechselwirkungen für große Abstände von den 
Volumeneigenschaften des Festkörpers bestimmt werden, während für Abstände, die kleiner 
sind als die Dicke der adsorbierten Schichten, deren Eigenschaften überwiegen. Die 
kurzreichweitigen Adhäsionskräfte werden also von den Eigenschaften der adsorbierten 
Schicht dominiert. Auch die durch van-der-Waals-Kräfte adsorbierten Ionen stellen eine 
Schicht mit anderer Hamaker-Konstante dar und verändern die van-der-Waals-
Wechselwirkung des Festkörpers (Weidenhammer, 1998). 
1.4.3 Born-Abstoßung 
Bei geringen Abständen beginnen die Elektronenwolken der Atome miteinander in 
Wechselwirkung zu treten. Befinden sich die Elektronen in nicht-bindenden Orbitalen, so 
führt dies auf Grund ihrer gleichen Ladung zu Abstoßungskräften sowie zu einer Zunahme 
der Freien Energie. Diese Art der Abstoßung wird Born-Abstoßung genannt (Everett, 1992; 
Richter, 2005; Weidenhammer, 1998). Sie dominiert im Kontaktbereich und verläuft 
exponentiell (Weigl, 2004). Bei der Stabilisierung von Suspensionen hat sie allerdings in 
Folge ihrer minimalen Reichweite nur eine untergeordnete Bedeutung (Lagaly et al., 1997). 
1.4.4 Sterische Wechselwirkung 
Durch die Adsorption höhermolekularer Substanzen an einer Grenzfläche wird die wirkende 
van-der-Waals-Kraft beeinflusst und die Grenzflächenspannung vermindert. In Abhängigkeit 
von der Dichte der Schicht, der Ähnlichkeit der Eigenschaften von Oberflächenschicht und 
kontinuierlicher Phase bzw. Oberflächenschicht und disperser Phase sowie in Abhängigkeit 
von der Art der Bindung der adsorbierten Schicht auf der Oberfläche der dispersen Phase 
kann eine Abstoßung zwischen den dispergierten Partikeln bewirkt werden. 
Für eine erfolgreiche sterische Stabilisierung von Suspensionen sollte die Polymerschicht, 
welche die Partikel umgibt, möglichst mit dieser über chemische Bindungen, spezifischer 
Adsorption oder andere Mechanismen verankert sein, damit diese bei Kollision zweier 
Partikel nicht desorbiert. Je chemisch ähnlicher sich das Polymer und das Lösungsmittel sind, 
desto weiter und offener werden sich die Polymerketten nach außen in das Medium 
hineinstrecken. Kommen zwei Partikel zusammen, werden sich die gestreckten Polymerketten 
durchdringen und/oder komprimieren. In Folge osmotischer und entropischer Effekte 
entfernen sich die Partikel anschließend wieder voneinander (Bernhardt, 1990; Everett, 1992). 
Die sterische Stabilisierung kann bei Temperaturzunahme begünstigt werden (Everett, 1992). 
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Die Anwesenheit von Polymeren, egal ob an kolloidalen Partikeln adsorbiert oder frei in 
Lösung, kann zu weiteren interessanten Erscheinungen führen (Everett, 1992): Liegt eine 
geringe Konzentration eines sehr langkettigen Polymers in der Suspension vor, können 
einzelne Segmente einer Polymerkette an einem Partikel und Segmente vom anderen 
Kettenende desselben Polymers an einem anderen Partikel dsorbiert sein und dadurch eine 
gegenseitige Anziehung dieser Partikel bewirken. Dieser Effekt wird Brückenflockung 
genannt. Ein Überschuss an nicht adsorbierten Polymeren kann ebenfalls, wie auch eine 
Verarmung der Grenzschicht an Polymeren, zur Entstabilisierung der Dispersion führen. 
1.4.5 Überlagerung der Wechselwirkungen (DLVO-Theorie) 
Die DLVO-Theorie geht auf Derjaguin & Landau (1941) und Verwey & Overbeek (1948) 
zurück und beschreibt die kolloidalen Wechselwirkunge  zwischen Festkörperoberflächen in 
einem Medium unter Beachtung der Wechselwirkungsenergien, welche unter der Annahme 
additiv überlagert werden, dass die einzelnen Beiträge unabhängig voneinander betrachtet 
werden können (Bellmann, 2007; Chen et al., 2007; Everett, 1992; Kuntzsch, 2004; 
Weidenhammer, 1998; Weigl, 2004): 
( ) ( ) ( )ges att repG D G D G D= +  (1.16) 
(D … Abstand zwischen den Festkörperoberflächen; G … freie Wechselwirkungsenergie; att … attraktiv, 
anziehend; ges … gesamt; rep … repulsiv, abstoßend) 
Das Zusammenführen von elektrostatischer und van-der-Waals-Wechselwirkung sowie 
gegebenenfalls der Born-Abstoßung kann mit der Gesamtwechselwirkungskurve dargestellt 
werden (Bellmann, 2007; Weigl, 2004). Die nach der DLVO-Theorie bestimmte Kurve zeigt 
die resultierende Wechselwirkungsenergie als Funktio  des Abstandes zwischen den 
Festkörperoberflächen (Bernhardt, 1990). Ein negatives Vorzeichen steht für eine Senkung 
der Freien Grenzflächenenergie und damit für Anziehung zwischen den 
Festkörperoberflächen; ein positives Vorzeichen steht für Abstoßung (Bernhardt, 1990; 
Everett, 1992; Weigl, 2004). Der Energiezustand zweier Festkörperoberflächen, die sich im 
unendlichen Abstand zueinander befinden, dient als Bezugspunkt (Bernhardt, 1990; Everett, 
1992). Wie Abbildung 1.8 zeigt, steigen bei Annäherung sowohl die anziehenden als auch die 
abstoßenden Kräfte an und bilden stoff- und systemsp zifisch unterschiedlich starke lokale 
Maxima und Minima der Gesamtwechselwirkungsenergie (Bernhardt, 1990; Everett, 1992). 
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Abbildung 1.8: Überlagerung der elektrostatischen Abstoßung und der van-der-Waals-
Anziehung zur Gesamtwechselwirkungskurve. 
Durch die unterschiedliche Abstandsabhängigkeit dereinzelnen Wechselwirkungskräfte 
überwiegt bei der Gesamtwechselwirkungskurve bei großen Abständen zwischen den 
Festkörperoberflächen die elektrostatische Kraft. Es bildet sich ein repulsives Maximum, eine 
so genannte „Energiebarriere“ aus (Everett, 1992). Ist diese Energiebarriere kleiner als 
ungefähr 10 Bk T⋅  können die Partikel durch Brown’sche Molekularbewegung agglomerieren, 
ist sie größer als 10Bk T⋅  können sich die Partikel nur auf einen definierten Abstand nähern. 
Soll auf einen kleineren Abstand angenähert werden, müssen die Oberflächen die 
Abstoßungsenergie überwinden; es muss dem System Enrgie zugeführt werden. Haben die 
Festkörperoberflächen die Energiebarriere in Richtung kleinerer Abstände überschritten, 
überwiegt meist Anziehung (Weigl, 2004). Die Überlagerung der van-der-Waals-
Wechselwirkung mit der Born’schen Abstoßung kann bei kl inen Abständen zu einem 
primären Minimum führen (Everett, 1992; Weigl, 2004). Bei großen Abständen zwischen den 
Festkörperoberflächen kann es wieder zu einem Bereich kommen, in dem die van-der-Waals-
Anziehung überwiegt, dies führt zur Ausbildung eines sekundären Minimums, bei dem die 
Partikel ebenfalls angezogen werden. Das sekundäre Minimum ist flacher als das primäre 
Minimum. Die Bindung im sekundären Minimum ist nicht so stark ausgeprägt wie im 
primären Minimum und kann durch äußere Kräfte leicht überwunden werden (Everett, 1992; 
Weigl, 2004). 
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Laut Lagaly (1997) verhindert die Hydrathülle, der in der Stern-Schicht fest angeordneten 
Gegenionen, dass sich Festkörperoberflächen beliebig nahe kommen können. Es verbleibt ein 
bestimmter Abstand von etwa 0,4 bis 0,5 nm, wodurch sich für die 
Gesamtwechselwirkungskurve die Bezugsebene verschiebt. Auf Grund dieser Verschiebung 
werden die Wechselwirkungen vor dem Absturz in das primäre Minimum abgeschnitten und 
die kurzreichweitigen attraktiven Kräfte kommen wenig r zum Tragen. Der Mindestabstand 
ist nicht konstant: Mit zunehmender Dicke der Stern-Schicht nimmt das primäre Minimum ab 
und verschwindet vollständig (Kuntzsch, 2004; Lagaly, 1997; Weidenhammer, 1998). 
Die DLVO-Theorie erzielte von Anfang an große Erfolge in der Beschreibung und der 
Vorhersage der Stabilität von kolloidalen Dispersionen (Weidenhammer, 1998). Zur 
Stabilisierung der nanoskaligen Poliersuspensionen als auch zur Vermeidung der Adhäsion 
von Abrasivteilchen auf der Waferoberfläche ist dieK nntnis der Wechselwirkungskräfte 
wichtig (Bellmann, 2007). Die resultierenden Wechselwirkungskräfte können durch gezieltes 
Einstellen der elektrochemischen Doppelschicht an de Festkörperoberflächen beeinflusst 
werden. Zusätzlich können auch sterische Effekte durch den Einsatz entsprechender Additive 
genutzt werden. 
Zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte an Grenzflächen sowie zur experimentellen 
Überprüfung von theoretischen Modellen können diese direkt oder indirekt bestimmt werden. 
Das Rasterkraftmikroskop (AFM) bietet alle Voraussetzungen, um Wechselwirkungskräfte 
zwischen zwei Festkörperoberflächen bei sich veränderndem Abstand qualitativ und 
quantitativ zu bestimmen (Heinz et al., 2004; Kissa, 1999; Prater et al., 1995; Ralston et al., 
2005; Veeco, 2004; Weidenhammer, 1998). Experimente am AFM können sowohl in Luft als 
auch in Flüssigkeiten durchgeführt werden. Chen et al. (2007) stellen eine Methode vor, 
welche die zwischenpartikulären Wechselwirkungen einer Suspension mit Hilfe rheologischer 
Untersuchungen indirekt beurteilt. Die indirekte Bestimmung der zwischenpartikulären 
Wechselwirkungskräfte mit Hilfe rheologischer Untersuchungen bietet die Möglichkeit die 
Ergebnisse mit denen aus der direkten Kraftmessung z  vergleichen. 
1.4.6 Erweiterung der klassischen DLVO-Theorie 
In der Literatur (Amiri et al., 2009; Binks & Lumsdon, 1999; Chen et al., 2007; Drechsler et 
al., 2004; Drelich et al., 2006; Kuntzsch, 2004; Lyklema, 1991; Sokolov et al., 2006; Valle-
Delgado et al., 2005; Weidenhammer, 1998) wird immer wi der darauf hingewiesen, dass die 
Vorhersagen der DLVO-Theorie vor allem bei sehr kleinen Abständen nicht zutreffen. 
Beispielsweise wurden zwischen zwei Silica-Oberflächen in wässriger Umgebung bei kleinen 
Abständen (< 2 bis 5 nm) deutlich größere Abstoßungskräfte gemessen, als mit der der 
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Überlagerung von elektrostatischer und van-der-Waals-Kraft nach der DLVO-Theorie 
vorhergesagt wurden (Binks & Lumsdon, 1999; Grabbe & Horn, 1993; Kamiya et al., 2000; 
Taran et al., 2007; Valle-Delgado et al., 2005; Vigil et al., 1994; Yoon & Vivek, 1998). 
Weidenhammer (1998) erklärt die gefundenen Abweichungen damit, dass die vorausgesetzten 
Kontinuumstheorien die Wechselwirkungskräfte bei geringen Abständen nicht mehr korrekt 
beschreiben können. Zusätzlich werden in der Literatur kurzreichweitige 
Wechselwirkungskräfte, wie beispielsweise Säure-Base-Wechselwirkungen, 
Solvatationskräfte sowie sterische Kräfte, beschrieben und diskutiert, die das 
Gesamtwechselwirkungspotenzial des Systems beeinflussen. 
Die Solvatationskräfte beruhen vor allem auf den Eigenschaften des Lösungsmittels und 
können in die Gruppen oszillatorische Kräfte, Hydratations- bzw. Strukturkräfte sowie 
hydrophobe Wechselwirkungen unterteilt werden (Binks & Lumsdon, 1999; Drechsler et al., 
2004; Grabbe & Horn, 1993; Taran et al., 2007; Valle-Delgado et al., 2005; Vigil et al., 1994; 
Weidenhammer, 1998; Yoon & Vivek, 1998). Für in wässriger Lösung dispergierte Silica-
Partikel sind die oszillatorischen sowie die Hydratations- bzw. Strukturkräfte von Bedeutung. 
Die oszillatorischen Kräfte treten auf, wenn bei Annäherung zweier Festkörperoberflächen ab 
Spaltbreiten einiger weniger Moleküllagen die Molekül  der Umgebungsflüssigkeit geordnet 
und Lage für Lage herausgepresst werden, was die Elektroneutralität der Doppelschicht stört. 
Daraus folgt eine Abstoßung, die von der van-der-Waals-Anziehung nicht kompensiert 
werden kann (Binks & Lumsdon, 1999; Weidenhammer, 1998). Die Hydratations- bzw. 
Strukturkräfte haben eine kurze Reichweite, sind immer repulsiv und werden vor allem 
beobachtet, wenn die Oberflächen sehr hydrophil sind. Vigil et al. (1994) sowie Taran et al. 
(2007) führen die zusätzliche Abstoßung zwischen Silica-Oberflächen auf eine Veränderung 
der Struktur der Festkörperoberfläche in Gegenwart von Wasser zurück. Gemäß Vigil et al. 
(1994) bildet sich eine gelartige, sterische wirkende Schicht (10 bis 20 Å) auf der Silica-
Oberfläche. Sie besteht aus undissoziierten und dissoziierten Silanol-Gruppen, welche in die 
wässrige Phase hineinragen. Taran et al. (2007) haben anhand von Kraft-Abstands-
Messungen bei hohen pH-Werten (pH-Wert > 10) Bürsten mit einer Dicke von 1,3 nm auf 
SiO2-Oberflächen nachgewiesen. Grabbe & Horn (1993), Valle-Delgado et al. (2005) sowie 
Yoon & Vivek (1998) erklären die zusätzliche Abstoßung zwischen Silica-Oberflächen mit 
einer Veränderung der Struktur des Wassers an der SiO2-Oberfläche über die erste 
Moleküllage hinaus. Dies beeinflusst nicht nur die physikalischen Eigenschaften der 
kontinuierlichen Phase (Erhöhung von Dichte und Viskosität), sondern auch die resultierende 
Wechselwirkung bei der Annäherung der Festkörperoberflächen. 
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1.4.7 Einschätzungen über die Stabilität einer Suspen ion 
Suspensionen gelten als physikalisch stabil, wenn die Partikelgrößenverteilung der dispersen 
Phase keine zeitliche Veränderung erfährt und eine Trennung der Phasen ausbleibt (Arnold, 
2007). Die Stabilität einer Suspension bzw. deren Nigung zur Entstabilisierung wird durch 
folgende Parameter bestimmt (Kriechbaumer & Marr, 1983; Kuntzsch, 2004; Whitby et al., 
2003): 
• Zwischenpartikuläre Wechselwirkungen: 
Elektrostatische, sterische, Born’sche und van-der-Waals-Kräfte 
• Kräfte, die auf die Einzelpartikel wirken: 
Schwerkraft, Auftriebskraft 
• Eigenschaften der kontinuierlichen Phase: 
Viskosität. 
In Abhängigkeit von Partikelgröße und Feststoffkonzentration beeinflussen diese Größen den 
physikalischen Zustand der Suspension unterschiedlich stark (Kriechbaumer & Marr, 1983). 
Tabelle 1.3 fasst den Einfluss der Partikelgröße auf die Größenordnung der verschiedenen 
Wechselwirkungsenergien zusammen. 
Tabelle 1.3: Energien der Partikel auf Grund verschiedener Wechs lwirkungen nach 
Kuntzsch (2004). 
Wechselwirkung Partikelgröße [µm] 
 0,1 1,0 10,0 
Van-der-Waals-Anziehung ≈ 10⋅ kBT ≈ 102⋅ kBT ≈ 103⋅ kBT 
Elektrostatische Abstoßung 0 ... 102⋅ kBT 0 ... 103⋅ kBT 0 ... 104⋅ kBT 
Brownsche Bewegung 1⋅ kBT 1⋅ kBT 1⋅ kBT 
Kinetische Energie durch:    
• Sedimentation 10-13⋅ kBT 10-6⋅ kBT 10⋅ kBT 
• Rühren ≈ 1⋅ kBT ≈ 103⋅ kBT ≈ 106⋅ kBT 
(kB ... Boltzmann-Konstante; T ... Temperatur) 
 
Die Partikelgröße der dispersen Phase der Poliersuspensionen, wie sie beim CMP zum Einsatz 
kommen, ist < 1 µm. Auf Grund der hohen spezifischen Oberfläche sind insbesondere die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungen zu berücksichtigen (Tabelle 1.3). Deutlich kleiner 
hingegen ist der Einfluss von Energien (Schwerkraft, Rühren), die von außen auf das System 
einwirken. Effekte, die also von der Masse bzw. vom Volumen der Partikel abhängen, haben 
kaum Bedeutung (Kuntzsch, 2004). 
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Eine Suspension bleibt stabil, wenn auf Grund von Abstoßungskräften eine Energiebarriere 
zwischen den Zuständen der Trennung und des Kontakts existiert. In einem solchen Fall muss 
Arbeit aufgewendet werden, um den Abstand zwischen den beiden Oberflächen zu verringern 
(Bernhardt, 1990; Everett, 1992; Genovese et al., 2007). Ist diese Energiebarriere ausreichend 
groß, befindet sich das System in einem metastabilem Zustand. Ist die Barriere allerdings 
vernachlässigbar klein oder gänzlich verschwunden, kö nen die Anziehungskräfte dominieren 
und eine spontane Umwandlung des Systems in einen Zustand geringerer Freier Energie 
bewirken. Die Partikel agglomerieren (Chen et al., 2007; Everett, 1992). 
Die Energie, die nötig ist, um die bestehende Energiebarriere zu überwinden, kann 
kinetischen Ursprungs sein und aus der Kollision zweier Partikel stammen. Unterschieden 
werden dabei folgende zwei Agglomerationsmechanismen (G novese et al., 2007): 
• Perikinetische Agglomeration: 
Partikelkollision auf Grund Brown’scher Bewegung! Ist die Wirkung langreichweitiger 
Anziehungskräfte ausreichend stark, kann dies zu einer Flockung der Partikel im 
sekundären Minimum der Gesamtwechselwirkungskurve führen (Everett, 1992). 
• Orthokinetische Agglomeration: 
Partikelkollision auf Grund hydrodynamischer Kräfte! Partikel treffen mit ausreichend 
hoher Energie aufeinander und überwinden die Energiebarriere. Es findet Koagulation im 
primären Minimum statt (Everett, 1992). 
Während des Polierens wirken beim CMP auf Grund hoher Scherraten (Lortz, 2003) hohe 
hydrodynamischen Kräfte. Die Energie, die bei einer Kollision von Schleifpartikeln 
übertragen wird, kann genügen, dass bestehende Energiebarrieren überwunden werden und 
die Partikel orthokinetisch agglomerieren. Agglomerierte Partikel können sich negativ auf die 
Qualität der zu polierenden Oberfläche auswirken und zu Defekten führen (Basim et al., 2000; 
Yang et al., 2010). 
Die Stabilität einer Suspension hängt außerdem von der Grenzflächenspannung zwischen 
disperser und kontinuierlicher Phase sowie der Größe der Grenzfläche ab. Die disperse Phase 
ist bestrebt die Freie Energie des Systems zu minimieren indem sie durch Agglomeration der 
Partikel, ihre spezifische Oberfläche verringert (Dörfler, 2002; Everett, 1992; Lagaly et al., 
1997). Ein Dichteunterschied zwischen disperser undkontinuierlicher Phase führt zum 
Aufrahmen oder Sedimentieren der dispersen Phase und damit ebenfalls zur Destabilisierung 
der Dispersion (Arnold, 2007). 
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1.5 Einfluss der Wechselwirkungskräfte auf das Polierergebnis 
Die zwischen den Wechselwirkungskomponenten Wafer, Polierpad und dispergierte Partikel 
wirkenden Wechselwirkungskräfte sowie die chemischen Additive der kontinuierlichen Phase 
haben beim CMP einen sehr starken Einfluss auf die Abtragungsrate sowie die erreichbare 
Planarität und Oberflächengüte des Wafers (Kuntzsch, 2004; Li et al., 2009; Matijević & 
Babu, 2008). Der Einfluss der van-der-Waals-Wechselwirkungen hängt von der Größe der 
dispergierten Partikel ab: Je größer die dispergierten Partikel, desto größer ist der Einfluss der 
van-der-Waals-Kraft. Die elektrostatischen Wechselwirkungen hingegen hängen vom pH-
Wert und der Ionenstärke der kontinuierlichen Phase b. Über den pH-Wert kann die 
Oberflächenladung eingestellt werden. Gleiche Oberflächenladungen verhindern die 
Adhäsion der Partikel auf der Oberfläche von Wafer oder Polierpad sowie die Bildung von 
Agglomeraten (Bellmann & Zeidler, 2002; Matijević & Babu, 2008; Whitby et al., 2003) und 
unterstützen die rückstandslose Entfernung der Schleifpartikel bei der anschließenden 
Reinigung (Li et al., 2009; Matijević & Babu, 2008). Die Energiebarriere zwischen zwei 
Festkörperoberflächen kann gezielt über die Ionenstärke so eingestellt werden, dass die 
Partikel die Barriere auf Grund ihrer kinetischen Energie nur noch schwer überwinden können 
(Bellmann & Zeidler, 2002; Chen et al., 2007; Choi et al., 2004; Everett, 1992). Abstoßende 
Kräfte entstehen außer durch elektrostatische Wechselwirkungen auch durch sterische und 
Kombinationen aus beiden (Bellmann & Zeidler, 2002; Chen et al., 2007). Zur Herstellung 
stabiler Poliersuspensionen mit maßgeschneiderten Eigenschaften müssen die 
Abstoßungskräfte entsprechend ausbalanciert werden (B llmann & Zeidler, 2002; Whitby et 
al., 2003).  
Am Institut für Halbleiter- und Mikrosystemtechnik, TU Dresden, D erfolgte die 
Durchführung von Polierversuchen, um den Einfluss der Elektrolytkonzentration sowie des 
pH-Wertes auf die Abtragsrate zu untersuchen. Die Ergebnisse wurden 2010 auf dem MRS 
Spring Meeting, San Francisco, USA (Estel et al., 2010a) sowie auf dem 25th CMP User 
Meeting, Dresden, D (Estel et al., 2010b) vorgestellt. Die Untersuchungen wurden mit 
folgenden drei Poliersuspensionen durchgeführt: 
• Stöber-Sol: 
Poliersuspension mit gefällten Silica-Partikeln, hergestellt nach dem Stöber-Prozess 
• Alkalisilikat-Sol: 
Poliersuspension mit gefällten Silica-Partikeln, hergestellt nach dem Alkalisilikat-Prozess 
• Fumed Silica-Dispersion: 
Poliersuspension mit pyrogenen Silica-Partikeln. 
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Alle drei Poliersuspensionen hatten einen Feststoffgehalt von 15 (w/w) %. Zur Ermittlung der 
Abtragsrate wurden Si-Wafer mit einer 1000 nm dicken SiO2-Schicht auf der Oberfläche 
poliert. 
Beim Stöber-Sol (pH-Wert: 7) ist der Materialabtrag, wenn kein Elektrolyt anwesend ist, 
vernachlässigbar gering. Er erhöht sich aber stark, sobald die Elektrolytkonzentration erhöht 
wird, wobei sich ab Elektrolytkonzentrationen > 0,06 mol/l ein konstanter Materialabtrag 
einstellte. Das Alkalisilikat-Sol (pH-Wert: 3) zeigte nur eine geringe Zunahme des 
Materialabtrages mit zunehmender Elektrolytkonzentration. Da diese Slurry bereits 
herstellungsbedingt Elektrolyte enthält, konnte nicht der Effekt wie beim Stöber-Sol 
beobachtet werden. Im Unterschied dazu hängt die Abtragsrate der Fumed Silica-Dispersion 
nicht von der Elektrolytkonzentration sondern nur vom pH-Wert ab: Beim pH-Wert von 4 war 
die Abtragsrate sehr gering; beim pH-Wert von 9 warsie deutlich höher. 
Abbildung 1.9 zeigt das von Estel et al. (2010a) gefundene Polierverhalten der getesteten 
Slurries in Abhängigkeit vom pH-Wert bei einer konstanten Elektrolytkonzentration von 
0,065 mol/l. Bei Verwendung des Stöber- sowie des Alkalisilikat-Sols wurden hohe 
Abtragsraten im sauren und geringe Abtragsraten im basischen pH-Wert-Bereich erzielt. Im 
Unterschied dazu zeigt die Fumed Silica-Dispersion mit pyrogenem Silica als disperse Phase 
ein komplett gegensätzliches Verhalten: Mit steigendem pH-Wert nahm Abtragsrate zu. Dass 
das Polierergebnis nicht nur von den mechanischen Kräften abhänt, zeigt die Betrachtung von 
Materialabtrag und Reibkraft in Abhängigkeit von der v rwendeten Slurry: Beim pH-Wert 10 
wurde für das Stöber-Sol zwar eine höhere Reibkraft zwischen Wafer und Polierpad 
gemessen als bei der Fumed Silica-Dispersion beim gleichen pH-Wert, jedoch war der 
Materialabtrag bei Verwendung der Fumed Silica-Disper ion höher (Estel et al., 2010b). 
Abbildung 1.9: Abtragsraten verschiedener Poliersuspensionen (Feststoffgehalt: 
15 (w/w) %) bei der Politur von Oxidoberflächen in Abhängigkeit vom pH-Wert entnommen 
mit freundlicher Genehmigung aus Estel et al. (2010a). 
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Das Polierverhalten der Poliersuspensionen mit den g fällten Silica-Partikeln als disperse 
Phase konnte mit der DLVO-Theorie erklärt werden: Je höher die Elektrolytkonzentration, 
desto kleiner ist die Debye-Länge. In Folge der Kompression der elektrochemischen 
Doppelschicht können sich die Oberflächen näher kommen, was den Materialabtrag erhöht. 
Mit zunehmendem pH-Wert wird die Oberflächenladung zunehmend negativer, die 
Abstoßung zwischen den Oberflächen nimmt zu und der Materialabtrag wird geringer. Die 
Abtragsraten der Fumed Silica-Dispersion konnten nicht mit der DLVO-Theorie erklärt 
werden. Es wird vermutet, dass abweichende mechanische Eigenschaften für das 
gegensätzliche Polierverhalten verantwortlich sind. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit 
sollen sowohl die Fließeigenschaften verschiedener Poliersuspensionen als auch die 
Wechselwirkungskräfte zwischen den Schleifpartikeln untereinander und gegenüber der zu 
polierenden Oberfläche untersucht werden. Es wird erwartet, dass diese Untersuchungen zu 
Ergebnissen führen, welche das gegensätzliche Polierverhalten von gefällten und pyrogenen 
Silica-Partikeln erklären können. 
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2 Problemstellung 
Das CMP in der Halbleiterindustrie ist ein Prozess mit sehr vielen Einflussgrößen, wobei das 
Polierergebnis unter anderem von den Eigenschaften der Wechselwirkungskomponenten 
Wafer, Poliersuspension und Polierpad abhängig ist.Bei der Entwicklung neuer 
Schaltkreisentwürfe werden laut Rzehak (2007) die strukturellen Abhängigkeiten der 
Topografie nach dem CMP häufig im Verlauf von zeit- und kostenintensiven Lernzyklen 
aufgedeckt und angepasst. Um Dauer und Kosten für die Entwicklung neuer Schaltkreise zu 
reduzieren, sollte im Rahmen eines BMBF-Projektes ein umfassendes Gesamtmodell, welches 
den Polierprozess ausführlich beschreibt, entwickelt werden. Für die Umsetzung dieses 
Vorhabens ist ein umfassendes qualitatives und quantitatives Verständnis der mechanisch-
hydrodynamischen und physikalisch-chemischen Mechanismen zu erarbeiten, welche den 
Materialabtrag und die Planarisierung beim CMP bestimmen. 
Ziel der vorliegenden Arbeit war es zum einen, mittels direkter Kraftmessung am AFM die 
Wechselwirkungskräfte zwischen den Festkörperoberflächen von Schleifpartikel und Wafer 
sowie zwischen den Schleifpartikeln untereinander in CMP-relevanten Flüssigkeiten und ihre 
Bedeutung für das CMP zu untersuchen. Um die Wechselwirkungskräfte am AFM bestimmen 
zu können, war zuvor die Entwicklung einer geeignete  Versuchsanordnung nötig. Zur 
Absicherung der Ergebnisse aus den Kraftmessungen wurde eine Methode erarbeitet, um die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungen mittels rheologischer Untersuchungen indirekt 
bestimmen zu können. Des Weiteren fanden rheologische Messungen zur Untersuchung der 
Fließeigenschaften der Poliersuspensionen statt, wobei außerdem der Einfluss 
anwendungsrelevanter hydrodynamischer Kräfte auf die Stabilität der Poliersuspension zu 
überprüfen war.  
Als Poliersuspensionen kamen kommerziell verfügbare Slurries sowie eine Modellslurry zum 
Einsatz. Neben Systemen mit dispergierten Silica-Partikeln wurde auch eine Slurry mit Ceria-
Partikeln als disperse Phase betrachtet. Slurries mt dispergierten Ceria-Partikeln werden laut 
Rzehak (2007) im Hinblick auf zukünftige Anwendunge wichtig sein, da sie auf Grund ihrer 
chemischen Aktivität die Material- bzw. Strukturselektivität beim Polieren beeinflussen. 
Verlässliche Erkenntnisse über das Polierverhalten von Ceria-Slurries liegen bislang kaum 
vor, so dass im Rahmen dieser Arbeit erste Untersuchungen durchgeführt wurden. Die 
kontinuierliche Phase einer Poliersuspension ist ein Mehrkomponentensystem und enthält 
unterschiedlichste Additive. Untersucht wurde der Einfluss von pH-Wert und 
Elektrolytkonzentration auf die Wechselwirkungskräfte, das Fließverhalten sowie den 
Materialabtrag. 
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3 Material und Methoden 
3.1 Die verwendeten Materialien 
Am Planarisierungsprozess sind folgende drei Komponenten beteiligt, welche alle spezifisch 
miteinander wechselwirken (Matijević & Babu, 2008): 
• Festkörperoberfläche (Wafer, Pad)  
• Dispergierte Partikel (Schleifpartikel in der Poliersuspension) 
• Gelöste Substanzen (verschiedene chemische Additive). 
Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Wechselwirkungskräfte zwischen den dispergierten 
Schleifpartikeln untereinander und zwischen Schleifpartikel und Wafer untersucht. 
Für die Untersuchungen kamen Silizium-Wafer mit thermisch aufoxidierter Siliziumdioxid-
Schicht (Qimonda Dresden GmbH & Co. oHG, Dresden, D) zum Einsatz. Für die Kraft- und 
Rauheitsmessungen sowie für die Bestimmung der SiO2- chichtdicke wurden die Wafer in 
handliche Stücke mit einer Größe von 12 x 12 mm² gebrochen. Zur Bestimmung des 
Zetapotenzials waren geschnittene Wafer mit den Abmaßen 10 x 20 mm² erforderlich. 
Als Slurries kamen die kommerziell verfügbaren Slurries Klebosol (Rohm and Haas, 
Philadelphia, PA, USA) und Ceria-Slurry (Ursprung darf nicht offengelegt werden.) sowie 
eine nicht-kommerzielle Modellslurry zum Einsatz. Die nicht-kommerzielle Modellslurry 
enthält als Aerosil® 300-Partikel (Evonik Degussa GmbH, Rheinfelden, D) disperse Phase 
und wurde im Labor wie folgt hergestellt: Zunächst erfolgte das Einwiegen der 
Suspensionskomponenten mit der Waage Satorius MC1 Laboratory LC620P (Data Weighing 
Systems Inc., Elk Grove, IL, USA), wobei erst die kontinuierliche Phase und anschließend 
das Aerosil 300-Pulver auf 10 mg genau eingewogen wurden. Als kontinuierliche Phase 
kamen KCl-Lösungen mit den Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l sowie 10-1 mol/l zum 
Einsatz. Die Suspensionen wurden in Anlehnung an Büttner (2007) mit dem Ultraschallstab 
UDS 751/UP 200S (Topas GmbH, Dresden, D) auf Stufe 6 20 min lang mit Kühlung 
dispergiert. Das Dispergieren wurde solange wiederholt bis die Probe homogen war. In 
Tabelle 3.1 sind die vom Hersteller gegebenen Eigenschaften der verwendeten Slurries und 
Slurrybestandteile zusammengefasst. 
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Tabelle 3.1: Eigenschaften der verwendeten Slurries und Slurrybestandteile entnommen der 
jeweiligen Spezifikationen des Herstellers. 
Parameter Klebosol Aerosil 300-Slurry Ceria-Slurry 
Disperse Phase: 
Material • Silica-Partikel • Silica-Partikel • Ceria-Partikel 
Herstellung der 
Schleifpartikel 
• Alkalisilikat-Prozess • Flammenhydrolyse • Fällungsreaktion 
Feststoffgehalt   30 (w/w) % -   20 (w/w) % 
Kontinuierliche Phase: 
Additive • Stabilisierung mit 
NH4OH 
• KCl-Konzentration 
10-3 mol/l bzw.  
10-1 mol/l 
• Keine Additive 
pH-Wert   10,0 -     4,5 
 
Wenn nicht anders gekennzeichnet, stammen alle Chemikalien, die im Rahmen dieser Arbeit 
verwendet wurden, aus dem Fachhandel und sind zur Analyse geeignet. Eine zusätzliche 
Aufreinigung erfolgte nicht. 
3.2 Methoden zur Charakterisierung der verwendeten Wafer und 
Poliersuspensionen 
3.2.1 Bestimmung der Dichte von disperser und kontinuierlicher Phase der Slurry sowie der  
Feststoffkonzentration 
Die Fließeigenschaften der verwendeten Poliersuspensionen wurden in Abhängigkeit vom 
Volumenbruch untersucht. Für die Berechnung des Volumenbruchs muss die Dichte der 
dispersen sowie der kontinuierlichen Phase bekannt sein. Um den Volumenbruch von 
Klebosol bzw. der Ceria-Slurry berechnen zu können, waren zusätzlich die Dichte der Slurry 
sowie ihr Feststoffgehalt erforderlich. Die Dichte d r Slurry wurde mit dem Dichtemessgerät 
DMA 38 (Anton Paar GmbH, Graz, A) bei 24 °C bestimmt. Die Bestimmung der Dichte von 
disperser und kontinuierlicher Phase erfolgte über di  Bestimmung des Feststoffgehaltes wie 
folgt: Zunächst wurden sechs mal 25 g auf 0,1 mg genau in Zentrifugengläser eingewogen 
und 30 min bei 24 °C bei 10000 U/min mit der Zentrifuge 5804 R (Eppendorf-Netheler-Hinz 
GmbH, Hamburg, D) zentrifugiert. Der Überstand wurde vorsichtig entnommen und dessen 
Dichte mit dem Dichtemessgerät DMA 38 (Anton Paar GmbH, Graz, A) bei 24 °C ermittelt. 
Im Vakuumtrockenschrank VT 6025 (Heraeus Instruments GmbH, Hanau, D) erfolgte das 
Trocknen der Rückstände bei 40 °C bis zur Massekonstanz. Anschließend wurde der 
verbliebene Feststoffrückstand auf 0,1 mg genau gewo n und der Feststoffgehalt sowie die 
Feststoffdichte wie folgt berechnet: 
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( )
( ) 100%
( )
m P
x P
m S
= ⋅  
(3.1) 
( ) ( 1) ( 1)
( )
( )
S K x K
P
x P
ρ ρρ − ⋅=  (3.2) 
(K1 … Kontinuierliche Phase in der Slurry; m … Masse; P … Partikel/disperse Phase; S … Slurry; 
x … Feststoffgehalt; ρ … Dichte) 
3.2.2 Bestimmung der Partikelgröße 
Für die Charakterisierung der Suspensionseigenschaften erfolgten Partikelgrößenmessungen 
mit dem Zetasizer Nano ZS (Malvern Instruments Ltd., Malvern, UK). Das verwendete Gerät 
bestimmt die Partikelgröße mittels dynamischer Lichtstreuung (DLS) in Rückstreutechnik, 
wobei mit vertikal polarisiertem Laserlicht der Wellenlänge 633 nm eines 4 mW 
He-Ne-Lasers gearbeitet wird. Der Detektor misst die Intensität des Streulichtes bei einem 
Winkel von 173°. Diese Versuchsanordnung erlaubt die Untersuchung von Suspensionen bei 
hoher Partikelkonzentration, außerdem können Messfehler auf Grund größerer Partikel 
(> 0,7 µm), wie beispielsweise Staub, weitestgehend ausgeschlossen werden, da sie Licht 
hauptsächlich in Vorwärtsrichtung streuen. 
Bei der DLS wird die Geschwindigkeit, mit der sich die Partikel in der kontinuierlichen Phase 
bewegen, zur Bestimmung der Partikelgröße genutzt. In kolloidalen Suspensionen entsteht die 
Bewegung der Partikel durch stochastisch verteilte Stöße zwischen den Partikeln selbst und 
mit der kontinuierlichen Phase. Die Geschwindigkeit der Zufallsbewegung hängt von 
folgenden Parametern ab (Arndt, 1996): 
• Viskosität der kontinuierlichen Phase: 
Je höher die Viskosität der kontinuierlichen Phase, desto größer ist der Widerstand, den die 
Partikel überwinden müssen, um zu diffundieren. 
• Temperatur: 
Die Viskosität und somit die Geschwindigkeit der Partikel sind temperaturabhängig. Bei 
Temperaturunterschieden innerhalb der Probe kommt es zu Konvektion und damit zu 
Bewegungen in der Probe, welche die Brown’sche Bewegung überlagern. 
• Partikelgröße 
Kleine Partikel bewegen sich schneller in der umgebenden Flüssigkeit als große. 
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Die Messungen der Partikelgröße erfolgten bei 24 °C und in Dreifachbestimmung mit jeweils 
50 Einzelmessungen à 5 s. Folgende Parameter der Probe müssen dafür bekannt sein: 
• Viskosität der kontinuierlichen Phase: 
Hier wurde für alle Messungen die Viskosität von Wasser bei 24 °C mit 0,9086 mPa s 
verwendet. 
• Brechungsindex der Partikel und der kontinuierlichen Phase: 
SiO2: 1,46 
CeO2: 2,20 
Wasser: 1,33 
• Adsorptionskonstante der Partikel: 
SiO2: 0,00 
CeO2: 0,10. 
Aus den am Detektor aufgefangenen Intensitätsfluktuationen wird der Diffusionskoeffizient 
bestimmt. Er beschreibt die Geschwindigkeit der Partikel. Mit Hilfe der Stokes-Einstein-
Gleichung (Gleichung 3.3)  kann aus dem Diffusionskoeffizient der hydrodynamische 
Durchmesser bestimmt werden. 
D
Tk
d BH ⋅⋅⋅
=
ηπ3
 
(3.3) 
(dH … hydrodynamische Durchmesser der Partikel; D …  Diffusionskoeffizient; kB … Boltzmann-Konstante; 
T … absolute Temperatur; η …  Viskosität der kontinuierlichen Phase) 
Das Ergebnis der Partikelgrößenmessung ist eine Partikelg ößenverteilung, wobei die 
ermittelten Durchmesser Kugeln mit gleichem Diffusionskoeffizienten wie den zu 
charakterisierenden Partikeln entsprechen (Arndt, 1996). 
3.2.3 Bestimmung des Zetapotenzials der Festkörperoberflächen sowie der elektrischen 
Leitfähigkeit von Flüssigkeiten 
Die Charakterisierung der Wechselwirkungen zwischen Festkörperoberfläche und 
kontinuierlicher Phase der Poliersuspension erfolgte anhand des Zetapotenzials. Es wurde in 
Abhängigkeit von der zu untersuchenden Probe auf unterschiedliche Art bestimmt: Um das 
Zetapotenzial der dispergierten Partikel zu bestimmen, wurden Elektrophoresemessungen 
genutzt, wobei die disperse Phase durch Anlegen eines elektrischen Feldes in der 
kontinuierlichen Phase bewegt wird. Strömungspotenzialmessungen wurden zur Bestimmung 
des Zetapotenzials der Waferoberflächen durchgeführt. Dabei strömt die Flüssigkeit durch 
einen Spalt (Jacobasch et al., 1996), der von beiden Seiten von den zu untersuchenden Wafern 
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begrenzt ist. Parallel zu den Elektrophorese- bzw. Strömungspotenzialmessungen kann die 
spezifische elektrische Leitfähigkeit der Flüssigket b stimmt werden. Sie ist ein Maß für die 
Konzentration und die Art der in ihr enthaltenen Ioen. 
Zur Bestimmung des Zetapotenzials der dispergierten Schleifpartikel kam der 
Zetasizer Nano ZS (Malvern Instruments Ltd., Malvern, UK) zum Einsatz. Mit diesem Gerät 
kann das Zetapotenzial von Partikeln in der Größenordnung von 10 nm bis 10 µm bestimmt 
werden. Bei der Elektrophorese wird an die Probe ein Spannungsfeld angelegt. Die Partikel 
bewegen sich entsprechend ihrer Ladung zu der jeweils entgegengesetzt geladenen Elektrode. 
Um Einflüsse der Messzellenwand zu vermeiden, darf nu  in der so genannten „stationären 
Ebene“ gemessen werden, in der Hin- und Rückströmung gleich Null sind. Mit Hilfe einer 
Kombination von schnellen und langsamen Feldwechseln wird beim Zetasizer Nano ZS eine 
positionsunabhängige Messung ermöglicht. Die Bewegung der Partikel wird mittels Laser-
Doppler-Effekt ermittelt. Aus der elektrophoretischen Mobilität wird das Zetapotenzial nach 
folgender Gleichung berechnet: 
orE εε
ηυζ ⋅=  (3.4) 
(E … Feldstärke; η …  Viskosität der kontinuierlichen Phase; ν … Geschwindigkeit der Partikel; 
ζ … Zetapotenzial; ε0 ... Dielektrizitätskonstante im Vakuum; εr …  relative Dielektrizitätskonstante im 
Vergleich zum Vakuum) 
Die Messungen fanden bei 24 °C statt. Für die Viskosität sowie für die relative 
Diekektrizitätskonstante wurden die Werte von Wasser bei 24 °C mit 0,9086 mPa s sowie 
78,5 eingesetzt. Die Dielektrizitätskonstante in Vakuum ist 8,85 x 10-12 C2/(Jm). Es wurde 
jeweils eine Dreifachbestimmung durchgeführt. 
Das Strömungspotenzial der Waferoberflächen wurde mit Hilfe des Elektrokinetischen 
Analysators (Anton Paar GmbH, Graz, A) bestimmt. Messgröße hier ist die Änderung des 
Strömungspotenzials in Abhängigkeit des jeweiligen Druckabfalls im Strömungskanal. Die 
Berechnung des Zetapotenzials erfolgte nach Gleichung 3.5. 
B
or
Str
dp
dU κ
εε
ηζ ⋅⋅=  
(3.5) 
(p … Druck; UStr … Strömungspotenzial; η …  Viskosität der kontinuierlichen Phase; ζ … Zetapotenzial; 
ε0 ... Dielektrizitätskonstante im Vakuum; εr …  relative Dielektrizitätskonstante im Vergleich zum Vakuum; 
κB … Leitfähigkeit der Oberfläche) 
Das Strömungspotenzial wurde bei Raumtemperatur (24 °C) mit vier Wiederholungen je 
Messpunkt gemessen. 
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Wurden Titrationskurven pH-abhängig aufgenommen, erfolgte die pH-Wert-Einstellung 
sowohl für die Elektrophorese- als auch für die Strömungspotenzialmessungen entsprechend 
mit HCl- bzw. KOH-Lösung (Konzentration jeweils 10-1 mol/l). 
3.2.4 Bestimmung der Schichtdicke mittels Ellipsometrie 
Die Dicke dünner  SiO2- bzw. Polymerschichten wurde mittels Ellipsometrie bestimmt. Zum 
Einsatz kam das Single-Wavelength-Ellipsometer SE402 (Sentech Instruments GmbH, Berlin, 
D), wobei die Messungen bei einem Einfallswinkel von 70° und einer Wellenlänge von 
632,8 nm stattfanden. Das Gerät wird über die Software SE 400 Advanced (Sentech 
Instruments GmbH, Berlin, D) bedient. Die Software übernimmt auch die Auswertung der 
gemessenen Daten, wobei zuvor die entsprechenden Parameter in ein Schichtmodell 
einzupflegen sind. Diese Parameter sind die Brechzahl und die Adsorptionskonstante jeder 
einzelnen Schicht auf der Probe sowie die Schichtdike der tiefer liegenden Schichten und die 
ungefähr erwartete Schichtdicke der obersten, aktuell z  vermessenden Schicht. Brechzahl 
und Adsorptionskonstante wurden der Literatur entnommen und sind in Tabelle 3.2 
zusammengefasst. 
Tabelle 3.2: Brechzahl und Adsorptionskonstante der für diese Arbeit relevanten 
Materialien. 
Material Brechzahl [-] Adsorptionskonstante [-] Quelle 
Luft 1,000 -  
PGMA 1,525 - Burkert (2009) 
P2VP 1,595 - Burkert (2009) 
SiO2 1,457 - Philipp (1998a) 
Si 3,882 0,019 Edwards (1998) 
 
Vor der Messung war die Probe über Stellschrauben am Probentisch planparallel auszurichten 
und die richtige Probenhöhe zu justieren. Von mindestens drei artgleichen Proben wurde je 
ein Messpunkt aufgenommen. 
3.2.5 Mikroskopische Methoden 
Um Objekte, die im Rahmen dieser Arbeit relevant waren, sichtbar zu machen, kamen 
folgende Mikroskopiertechniken zum Einsatz: 
• Rasterelektronenmikroskopie (REM) 
• Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) 
• Rasterkraftmikroskopie (AFM). 
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Wenn nicht anders gekennzeichnet, wurde für alle REM-Aufnahmen das 
Philips XL30 ESEM-FEG (FEI Company, Hillsboro, OR, USA) verwendet. Es ist mit einem 
Feldemissionsstrahler ausgerüstet. Um eine Aufladung der Proben zu vermeiden, wurden 
diese mit den Leit-Tabs G3347 (Plano GmbH, Wetzlar, D) auf dem Probenteller befestigt und 
zusätzlich mit einer leitfähigen Gold-Schicht bedampft. Dafür kam das Balzers Sputter 
Coating Sputtering Device SCD050 (Akribis Metrology Ltd, Worcestershire, GB) zum 
Einsatz. Die Beschichtung erfolgte bei einem Strom von 50 mA für 30 s. Die resultierende 
Gold-Schicht hat eine Dicke von etwa 12 nm. 
Alle TEM-Bilder wurden mit dem Libra 120® Plus (Carl Zeiss NTS GmbH, Oberkochen, D) 
bei 120 kV Beschleunigungsspannung erzeugt. Sie wurden mit einer TRS 2k-Kamera (Carl 
Zeiss NTS GmbH, Oberkochen, D) mit einer Auflösung von 2048 x 2048 Pixel aufgenommen 
und mit der iTEM-Software (Olympus Corp., Tokyo, J) verarbeitet. Für die Aufnahme von 
Bildern der Poliersuspensionen mit der CryoTEM-Technik wurden 2 µl der Probe auf die 
Netzchen Quantifoil 1.2/1.3 mit regelmäßigen Löchern in der Kohlenstofffolie (Quantifoil 
Micro Tools GmbH, Jena, D) aufgetragen und mit dem Cryoplunge 3 (Gatan, Inc., 
Pleasanton, CA, USA) beidseitig mit Filterpapier geplottet. Die Netzchen wurden zuvor für 
20 s mit Sauerstoffplasma gereinigt. Das Einfrieren des Probenfilms zu amorphem Eis 
erfolgte bei -175 °C in flüssigem Ethan. Die Proben wurden anschließend in das TEM 
überführt und die Bilder aufgenommen. Um die gefrorenen Proben nicht zu beschädigen, lief 
das Mikroskop im Low-Dose-Modus mit einem Emissionsstrom  < 10 µA. 
Die Topografie ausgedehnter Oberflächen wurde mit dem AFM Asylum Research MFP-3DTM 
(Atomic Force F&E GmbH, Mannheim, D) im Kontaktmodus aufgenommen. Aufbau und 
Funktionsweise des AFMs werden ausführlich in Kapitel 3.6.1 erläutert. Das Prinzip des 
Kontaktmodus beruht darauf, dass sich die AFM-Sonde im direkten Kontakt mit der 
Probenoberfläche befindet und diese abrastert (Kissa, 1999;  Prater et al., 1995). Die 
Auslenkung des Cantilevers und damit die Kontaktkraf  zwischen Spitze und Probe wurde auf 
einen konstanten Wert eingestellt und die z-Position der Probe entsprechend über den 
Regelkreis mit Hilfe des kalibrierten Piezoscanners, auf dem die Probe befestigt ist, 
nachgeführt (Digital Instruments, 1999; Kissa, 1999). Die Aufzeichnung der z-Position führt 
zu Bildern, welche bei Vernachlässigung der elastischen und plastischen Kompression als 
Topografie interpretiert werden (Digital Instruments, 1999; Weidenhammer, 1998). Zwischen 
Sonde und Probe wirken sowohl Scherkräfte als auch die äußere Auflagekraft sowie die 
Adhäsionskraft als normale Kräfte. Diese Kräfte könne  unter Umständen sowohl die Sonde 
als auch die Probenoberfläche beschädigen (Digital Instruments, 1999; Kissa, 1999; 
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Weidenhammer, 1998). Beim Arbeiten im Kontaktmodus kann mit hoher 
Scangeschwindigkeit gearbeitet werden (Digital Instruments, 1999; Sokolov et al., 2006). Das 
war von Vorteil, da die Topografien zum Teil im offenen Flüssigkeitstropfen aufgenommen 
wurden. Während der Messung verdunstet Wasser, wodurch sich die Elektrolytkonzentration 
der Lösung verändert. Digital Instruments (1999) empfiehlt außerdem den Kontaktmodus, 
wenn raue Proben mit extremen Wechseln in der vertikalen Topografie abgerastert werden 
sollen. Das war bei den mit Schleifpartikeln beschichteten Proben der Fall. 
Die laterale Auflösung der aufgenommenen Topografien ist laut Digital Instruments (1999) 
zum einen von der Spitzenform und zum anderen durch die limitierte Anzahl von 
Datenpunkten (Pixel) begrenzt. Je kleiner der Radius der AFM-Sonde, desto kleinere 
Strukturen können detektiert werden (Arai & Fujihira, 1994; Veeco, 2004). Der Winkel an 
den Seitenwänden pyramidenförmiger Spitzen schränkt die Möglichkeit, steile Seitenwände 
der Probe darzustellen, ein und sollte daher laut Veeco (2004) möglichst schmal gewählt 
werden. Strukturen, die kleiner sind als ein Pixel, werden nicht erfasst. 
Die zu scannende Probe wurde mit 2-Komponentenepoxidharzkleber (Uhu GmbH & Co. KG, 
Bühl, D) auf einem Objektträger fixiert und anschließend zur Entfernung organischer 
Verunreinigungen für 30 min bei voller Intensität mi UV-Licht bestrahlt (Drelich et al., 2006; 
Prater et al., 1995; Veeco, 2004; Zhmud et al., 1998). Als Cantilever kamen für das 
Aufnehmen der Topografie an Luft Standard-Si-Cantilever (Si 450 µm Contact, Nanoprobes 
Inc., Yaphank, NY, USA) mit Spitzenradien ≤ 10 nm zum Einsatz. Vor den Kraftmessungen 
in Flüssigkeit wurde die Topografie der Probe mit der entsprechenden AFM-Sonde 
aufgenommen. Der Cantilever wurde mittels der RCA-Methode (Kapitel 3.4) gereinigt, in den 
Cantileverhalter eingesetzt und für 30 min mit UV-Licht bestrahlt. Anschließend wurden 
Probe und Cantileverhalter im AFM installiert, der Laser optimal auf dem Cantilever 
ausgerichtet und der Kontakt zwischen Sonde und Probenoberfläche hergestellt. 
Scanparameter waren: 
• Auflösung:   512 x 512 Pixel 
• Scanbereich:  10,0 x 10,0 µm²; 5,0 x 5,0 µm²; 1,5 x 1,5 µm²; 1,0 x 1,0 µm² 
• Scanrate:   1,5 Hz 
• Scangeschwindigkeit: 5,63 µm/s. 
Setpoint, Integral Gain sowie Poportional Gain waren für jeden Scan individuell einzustellen. 
Die Probe bewegte sich parallel zur langen Achse des Cantilever (Scanrichtung). Die AFM-
Bilder wurden geglättet (Flatten, Planefit) um Artefakte in z-Richtung auszuschließen.  
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3.2.6 Bestimmung der Oberflächenrauheit 
Natürliche Oberflächen besitzen Rauheiten. Sogar polierte Oberflächen haben Rauheiten 
wenn auch im Nanometermaßstab. Die Rauheit vergrößert den Abstand zwischen zwei 
Oberflächen und beeinflusst damit die Größenordnung der Wechselwirkungskräfte (Weigl, 
2004). Zur Beschreibung der untersuchten Oberflächen wurde in Anlehnung an Drechsler et 
al. (2004) und Zhmud et al. (1998) der quadratische Mittelwert der Rauheit (RMS) sowie der 
maximale Berg-Tal-Abstand bestimmt. Der RMS ist der quadratische Mittelwert der 
Profilabweichung von der Mittellinie innerhalb einer Bezugsstrecke und wird nach folgender 
Gleichung berechnet (Giesbers et al., 2002; Weigl, 2004): 
( )∫ ⋅⋅=
l
RRi dxxhl
RMS
0
21  
(3.6) 
(hi … Abstand zwischen Bezugsstrecke und Oberfläche; l … Länge der Bezugsstrecke; RMS … quadratischer 
Mittelwert der Rauheit; xR … Position auf der Bezugsstrecke) 
Die Gleichung für den maximalen Berg-Tal-Abstand ist: 
minmaxmax hhh +=∆  (3.7) 
(hmax/hmin … maximaler Abstand zwischen Bezugsstrecke und Oberfläche oberhalb/unterhalb der 
Bezugsstrecke; ∆hmax … maximale Berg-Tal-Abstand) 
RMS und maximaler Berg-Tal-Abstand sind zur besseren Veranschaulichung in 
Abbildung 3.1 dargestellt. 
Abbildung 3.1: Schema zur Definition von RMS und maximalem Berg-Tal-Abstand. 
(hi ... Abstand zwischen Bezugsstrecke und Oberfläche; hmax/hmin … maximaler Abstand zwischen 
Bezugsstrecke und Oberfläche oberhalb/unterhalb der Bezugsstrecke; l ... Bezugsstrecke; RMS … quadratischer 
Mittelwert der Rauheit; xR … Position auf der Bezugsstrecke)  
Zur Bestimmung der Oberflächenrauheit ausgedehnter Flächen wurde zunächst die 
Topografie der Probe mit dem AFM Asylum Research MFP-3DTM (Atomic 
Force F&E GmbH, Mannheim, D) aufgenommen und geglättet. Anschließend wurden die 
Rauheitsdaten RMS sowie maximaler Berg-Tal-Abstand unter Verwendung der Software Igor 
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Pro 6.21 (Wave Metrics, Inc., Lake Oswego, OR, USA) ermittelt. Dies kann über das gesamte 
Bild oder über einen Bildausschnitt erfolgen. Die Software ermöglicht außerdem die Anzeige 
des Profils eines beliebigen Querschnitts (Digital Instruments, 1999). Laut Zhmud et al. 
(1998) sollten RMS-Werte nur von Topografien gleichr Scangröße miteinander verglichen 
werden. 
3.3 Rheologische Untersuchung der Poliersuspensionen 
Zur Aufklärung der Fließeigenschaften der getesteten Poliersuspensionen wurden 
rheologische Untersuchungen sowohl in Abhängigkeit vom Volumenbruch, dem pH-Wert als 
auch der Elektrolytkonzentration durchgeführt. Des Weiteren sollten Scherversuche unter 
CMP-relevanten Bedingungen zeigen, ob es auf Grund der hohen hydrodynamischen Kräfte 
zu einer Strukturveränderung im Inneren der Suspension kommt. Zusätzlich erfolgte die 
Auswertung der Viskositätskurven, welche in Abhängigke t vom Volumenbruch 
aufgenommen wurden, um Aussagen über die zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte 
treffen zu können.  
3.3.1 Das verwendete Rotationsrheometer Physica MCR301 
Abbildung 3.2: Das Rotationsrheometer Physica MCR301 (Anton Paar Germany GmbH, 
Ostfildern, D). 
Für alle rheologischen Messungen kam das Rotationsrheometer Physica MCR301 (Anton 
Paar Germany GmbH, Ostfildern, D) zum Einsatz (Abbildung 3.2). Die zu untersuchende 
Probe befindet sich in einem definierten Messspalt zwischen zwei gegeneinander scherbaren 
Randflächen (DIN 53019-1, 2004; Schramm, 1995). Beim Physica MCR301 (Searle-
Rheometer) rotieren der Innenzylinder, der Kegel bzw. die obere Platte wohingegen der 
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Außenzylinder bzw. die untere Platte ruht. Der ruhende Teil der Geometrie und damit die 
Probe im Messspalt lässt sich beim Searle-Rheometer ohne großen konstruktiven Aufwand 
temperieren, allerdings kann bei niedrigviskosen Flüssigkeiten und hohen Scherraten oberhalb 
einer kritischen Scherrate die laminare Grundströmung auf Grund von Zentrifugalkräften und 
Massenträgheitseffekten durch Turbulenz (Taylor-Wirbel) gestört werden (DIN 53019-3, 
2007; Mezger, 2006; Schramm, 1995). 
Beim Physica MCR301 kann zwischen scherratengeregelter (CSR) oder 
schubspannungsgeregelter (CSS) Ansteuerung gewählt erden. Für alle Messungen wurde 
die CSR-Ansteuerung gewählt. Sie ist laut Schramm (1995) besonders für Messungen bei 
hohen Scherraten geeignet. Bei der CSR-Ansteuerung wird die Drehzahl vorgegeben und das 
Drehmoment, das zur Überwindung des Fließwiderstandes der Probe nötig ist, gemessen 
(DIN 53019-2, 2001; Mezger & Läuger, 1999). Der nutzbare Drehzahlbereich kann durch den 
messbaren Drehmomentbereich eingeschränkt sein (DIN 53019-1, 2004). Die untere 
Drehmomentgrenze liegt beim Physica MCR301 bei 0,01 µNm. Aus den geometrischen 
Abmessungen des Systems sowie den ermittelten Werten für das Drehmoment wurde die in 
der Flüssigkeit herrschende Schubspannung über die Gerätesoftware Rheoplus 3.40 (Anton 
Paar Germany GmbH, Ostfildern, D) berechnet. Aus den Größen Scherrate und 
Schubspannung erfolgte die Berechnung der Viskosität (DIN 53019-1, 2004). 
Die Viskosität der meisten Flüssigkeiten ist stark temperaturabhängig (DIN 53019-3, 2007; 
DIN EN ISO 3219, 1994). Die Temperierung der Probe erfolgte über eine Peltier-
Temperiereinrichtung (Anton Paar Germany GmbH, Ostfildern, D). Der Temperaturfühler ist 
in den Temperiermantel der ruhenden Komponente der Messgeometrie eingebaut. So konnte 
die Temperatur kontinuierlich während der Messung aufgenommen werden, ohne das 
Fließfeld der Probe zu stören. Alle Messungen fanden bei (24,00 ± 0,03) °C statt. 
3.3.2 Ermittlung der geeigneten Messgeometrie 
Für die Bestimmung der Fließeigenschaften der Slurries standen folgende vier 
Messgeometrien zur Auswahl: 
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Tabelle 3.3: Die verwendeten Messgeometrien und ihre charakteristischen Merkmale 
gemäß Messsystem-Datenblatt (Anton Paar Germany GmbH, Ostfildern, D). 
Messgeometrie Messspalt 
[mm] 
Zylinderradien 
[mm] 
Kegelwinkel 
[°] 
Volumen der Probe 
[ml] 
Kegel-Platte 
CP50-1 
0,0520a -  0,996   0,57 
Zylindermess-
system CC27 
1,1305 i: 
ä: 
13,33 
14,46 
- 19,00 
Zylindermess-
system CC28.7 
0,0995 i: 
ä:  
14,36 
14,46 
- 25,00 
Doppelspalt-
Zylindermess-
system DG26.7 
i: 0,4150 
ä: 0,4650 
i: 
ä: 
11,91/13,33b 
12,33/13,80b 
-   3,80 
(ä … Äußerer Messspalt bzw. Zylinderradius; i … Innerer Messspalt bzw. Zylinderradius; a … Spalt auf Grund 
der abgenommenen Kegelspitze; b … Der erste Wert bezieht sich auf den inneren Messspalt, der zweite auf den 
äußeren.) 
 
Abbildung 3.3 zeigt schematisch den Querschnitt der Geometrien. 
Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der Messgeometrien Kegel-Platte CP50-1 (a), 
Zylinder CC27 (b) und CC28.7 (c) sowie der Doppelspalt-Zylinder DG26.7 (d) im 
Querschnitt. 
Welche Messgeometrie für die geplanten Messungen zu wählen ist, hängt von der 
physikalisch-chemischen Beschaffenheit der Probe, ihr r Viskosität und den Scherraten ab, 
bei denen gemessen wird (DIN EN ISO 3219, 1994). 
Beim CP50-1 ist die Kegelspitze abgeflacht, da sie sonst auf der Platte reiben würde (DIN EN 
ISO 3219, 1994). Die Partikel der Poliersuspensionen müssen ausreichend klein (< 10,4 µm) 
sein, so dass sie im verbleibenden Spalt von 52,0 µm nicht zu Messabweichungen führen. Die 
zu untersuchenden Poliersuspensionen enthalten Partikel im Nanometerbereich, die diese 
Voraussetzung erfüllen. Bei Verwendung des CP50-1 erfolgte der Einsatz einer speziellen 
Verdunstungsfalle (Anton Paar Germany GmbH, Ostfildern, D), da ansonsten kontinuierliche 
Phase während der Messung verdunstet. Dabei können sich aus der dispersen Phase 
Trocknungsagglomerate bilden, die zu Messfehlern führen. 
(a) (b) (c) (d)
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Die für das CMP eingesetzten Poliersuspensionen sind niedrigviskos. Die erwarteten 
Viskositätswerte liegen in Bereichen nahe denen von Wasser (0,9086 mPa s bei 24 °C). Für 
die Untersuchung der Fließeigenschaften in Abhängigkeit vom Volumenbruch der Slurry 
wurden jedoch auch Versuche bei hohen Volumenbrüchen durchgeführt. Da die Viskosität 
dieser Proben entsprechend höher sein wird, empfiehlt sich die Verwendung einer 
Messgeometrie, die in einem breiten Viskositätsbereich ingesetzt werden kann. 
Für die rheologischen Untersuchungen wird laminare St ömung, bei der infinitesimal dünne 
Schichten tangential zueinander bewegt werden, vorausgesetzt (DIN 1342-1; 2003). Wird mit 
steigender Scherrate die Schichtenströmung durch Quervermischungen gestört, wird auf 
Grund einer zusätzlichen Energiedissipation eine scheinbar höhere Viskosität festgestellt 
(Gehm, 1998; Remmler, 2007b). Die Messgeometrien, mit der CMP-relevante Scherraten 
> 104 s-1 (Gopal & Talbot, 2007; Lortz, 2003) erreicht werden können, bevor die laminare 
Strömung durch Turbulenz gestört wird, waren zu ermitteln. Die Messungen erfolgten nach 
folgendem Regime: 
Tabelle 3.4: Messregime zur Ermittlung der zur Untersuchung der Poliersuspension 
maximal möglichen Scherrate in Abhängigkeit von der M ssgeometrie. 
Abschnitt Beschreibung Scherrate [s-1] Dauer/Zeit je Messpunkt 
1 Ruhe     0 8 min 
2 Vorscheren 100 2 min 
3 Ruhe     0 3 min 
4 Scheren     1 … ( )Gerätmaxγ& a • 10 Messpunkte je Dekade  
• 10 s/Messpunkt 
(a … Scherratenänderung logarithmisch; ( )Gerätmaxγ&  … Maximale Scherrate, welche in Abhängigkeit von der
Messgeometrie (Kegel-Platte: 19000 s-1; Zylinder: 4000 s-1; Doppelspaltzylinder: 10000 s-1; Hochscherzylinder: 
50000 s-1) vom Gerät umgesetzt werden kann.) 
 
Neben der Viskosität wurde auch die Normalkraft überwacht. Sie wird vom Messgerät 
detektiert und kann ebenfalls angezeigt werden. Für newtonsche Flüssigkeiten bleibt die 
Normalkraft im gesamten Scherratenbereich konstant. Eine Veränderung ist ein Zeichen für 
beginnende Spaltentleerung (Remmler, 2007b). 
Ab der kritischen Taylor-Zahl 41,2 strömt eine Flüssigkeit im Messspalt von 
Zylindermesssystemen in Searle-Rheometern nicht mehr laminar sondern turbulent (Mezger, 
2006). Taylor-Zahl und Scherrate stehen miteinander in Beziehung, so dass eine kritische 
Scherrate berechnet werden kann (Gleichung 3.8 bis 3.10). Mit Hilfe der berechneten 
kritischen Scherrate kann abgeschätzt werden, ob die Viskosität bei hohen Scherraten 
tatsächlich oder auf Grund des instabilen Fließfeldes nur scheinbar zunimmt. 
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(nkr … kritische Drehzahl; Rä … äußerer Zylinderradius; Ri … innerer Zylinderradius; Takr … kritische Taylor-
Zahl; ωkr … kritische Winkelgeschwindigkeit; ρ … Dichte der Probe; η … Viskosität der Probe; 
krγ&  … kritische Scherrate) 
Eine weitere Randbedingung für die zuverlässige Beschr ibung von Fließprozessen ist die 
Homogenität der Probe (Storz & Kulicke, 2007). Entmischung einer Suspension 
beispielsweise hat Konzentrationsunterschiede in der Probe zur Folge und beeinflusst dadurch 
deren Fließverhalten (Arnold, 2007). 
3.3.3 Das Messregime für die rheologische Untersuchung der Poliersuspensionen 
Um die Fließeigenschaften der Poliersuspensionen Klebosol, Aerosil 300-Slurry sowie der 
Ceria-Slurry beschreiben und Aussagen über mögliche Strukturveränderungen unter 
anwendungsrelevanten Scherbedingungen treffen zu können, wurden die Proben in 
Abhängigkeit vom Volumenbruch, dem pH-Wert und der Elektrolytkonzentration rheologisch 
untersucht. Zur Bereitstellung der unterschiedlichen Volumenbrüche wurden Klebosol und 
Ceria-Slurry verdünnt bzw. aufkonzentriert. Zum Aufkonzentrieren wurde die Slurry in 
Zentrifugengläschen auf 1 mg genau eingewogen und bei 10000 U/min für 30 min bei 24 °C 
mit der Zentrifuge 5804 R (Eppendorf-Netheler-Hinz GmbH, Hamburg, D) zentrifugiert. Die 
entsprechende Menge Überstand wurde abgewogen und verworfen. Partikelpellet und 
restlicher Überstand wurden redispergiert. Das Verdünnen von Klebosol erfolgte mit dem 
durch Zentrifugieren gewonnenen Überstand. Beim Verdünnen der Ceria-Slurry wurde 
Millipore-Wasser (0,055 µS/cm) verwendet. Die Herstllung der Aerosil 300-Slurries erfolgte 
direkt mit dem gewünschten Volumenbruch. Die Einstellung des gewünschten pH-Wertes 
erfolgte indem entsprechende Mengen HCl bzw. NH4O  (Konzentration jeweils: 10
-1 mol/l) 
zugegeben wurden. Da die zugegebene Flüssigkeit einen Beitrag zum Volumen der 
kontinuierlichen Phase liefert, wurde das zugegeben Volumen notiert und der korrekte 
Volumenbruch anschließend wie folgt berechnet: 
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(K1 … Kontinuierliche Phase in der Slurry; K2 … zur Verdünnung zugegebene kontinuierliche Phase; 
K3 … Beitrag zur kontinuierlichen Phase aus dem Einstellen des pH-Wertes; m … Masse; 
P … Partikel/disperse Phase; S … Slurry; V … Volumen; x … Feststoffgehalt; ρ … Dichte; 
Φ ... Volumenbruch; 1 … Zustand der originalen Slurry) 
Für die Berechnung des Volumenbruchs für die Aerosil 300-Slurries entfällt der Anteil 
V(K1), da diese Suspensionen direkt mit dem gewünschten Volumenbruch hergestellt 
wurden. 
Probenvorbereitung und Probenentnahme wurden für alle Proben wie folgt festgelegt: Die 
vorbereiteten Proben wurden am Tag der Herstellung verwendet und mindestens eine Stunde 
vor Beginn der Messung auf der Rüttelplatte VXR basic Vibrax® mit VX 8 Universalaufsatz 
(IKA ® Werke GmbH & Co. KG, Staufen, D) bei 400 1/min homogenisiert. Anschließend 
wurde die für die verwendete Messgeometrie erforderliche Probenmenge in einem 
Messzylinder abgemessen. Die Probe wurde dabei mit einer an der Spitze abgeschnittenen 
Pasteurpipette vom Probengefäß in den Messzylinder übertragen. Die Spitze der 
Pasteurpipette wurde abgeschnitten, damit die Probe in der schmalen Kanüle keinen hohen 
Scherbelastungen ausgesetzt wird. Um den Einfluss von Verunreinigungen oder Luftblasen zu 
erkennen, wurden die Messungen grundsätzlich mit frischen Probenfüllungen wiederholt 
(DIN EN ISO 3219, 1994). 
Rheologische Untersuchungen erfordern eine ausreichend lange Temperierung von 
Messsystem und Probe (DIN 53019-3, 2007). Mit steigendem Probenvolumen erhöht sich die 
Temperierdauer zur Einstellung einer gleichmäßigen Prüftemperatur. Vorversuche zeigten, 
dass für die Temperierung des im Rahmen dieser Versuche verwendeten maximalen 
Probenvolumens von 25 ml (Zylindermesssystem CC28.7) 8 min ausreichten. 
Die Viskosität einiger durch Scherung beeinflusster Substanzen, wie beispielsweise auch 
Suspensionen, hängt von der vorangegangenen Behandlung und deren Dauer ab (DIN 1342-1, 
2003; Schramm, 1995). Die Scherung der Probe beim Einfüllen in die Messgeometrie 
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unterliegt statistischen Schwankungen. Um reproduzierbare Ausgangszustände zu schaffen, 
erfolgte ein definiertes Vorscheren der Probe in der M ssgeometrie, wobei die Probenstruktur 
vor der Messung noch einmal zerstört wurde (Chen et al., 2007; Remmler, 2007b). In 
Anlehnung an Wang & Guo (2006) wurden sämtliche Proben bei 100 s-1 für 2 min 
vorgeschert. Der Abschnitt zwischen Vorscheren und Messbeginn wurde ebenfalls in 
Anlehnung an Wang & Guo (2006) auf 3 min festgelegt. 
Die Messungen erfolgten scherratenabhängig, wobei diese beginnend ab 1 s-1 logarithmisch 
zunahm. Zur Gewährleistung stationärer Messbedingungen wurde das Antwortsignal 10 s 
nach Einstellung der entsprechenden Scherrate aufgenommen. Nach dem Erreichen der 
höchsten Scherrate wurde diese für 1 min gehalten und anschließend ebenfalls logarithmisch 
bis zur Anfangsscherrate reduziert. Als höchste Scherrate wurde jene gewählt, die maximal 
möglich ist, bevor Turbulenz im Messspalt auftrat. Anhand der Viskositätskurve bei 
steigender Scherrate wurde das Fließverhalten der Probe charakterisiert. Um Aussagen über 
den Einfluss hoher hydrodynamischer Kräfte auf die Stabilität der Proben treffen zu können, 
wurde geprüft, ob ein systematischer Unterschied zwischen den Werten der Viskosität bei 
steigender Scherrate (Aufwärtsrampe) und fallender Scherrate (Abwärtsrampe) besteht. 
Tabelle 3.5 fasst das Messregime zur Untersuchung der Fließeigenschaften sowie der 
Scherstabilität zusammen. 
Tabelle 3.5: Messregime zur Ermittlung der Fließeigenschaften sowie der Scherstabilität 
der Poliersuspensionen in Abhängigkeit von der Scherrate. 
Abschnitt Beschreibung Scherrate [s-1] Dauer/Zeit je Messpunkt 
1 Ruhe     0 8 min 
2 Vorscheren 100 2 min 
3 Ruhe     0 3 min 
4 Aufwärtsrampe     1 … maxγ&
a • 10 Messpunkte je Dekade 
• 10 s/Messpunkt 
5 Konstantes Scheren    maxγ&  1 min 
6 Abwärtsrampe    maxγ&  … 1
a • 10 Messpunkte je Dekade 
• 10 s/Messpunkt 
(a … Scherratenänderung logarithmisch; 
maxγ&  … Maximal mögliche Scherrate in Abhängigkeit von der Probe) 
 
Die Bestimmung der Viskosität der Suspension erfolgte durch Mittelwertsbildung aus zwei 
Wiederholungen, wobei jeweils mit einer neuen Probenm nge gemessen wurde. 
Ergaben die Rotationsversuche, dass sich die Suspension mit steigender Scherrate nicht-
newtonsch verhält, wurde die Probe anhand von Amplitudentests auf mögliche 
viskoelastische Eigenschaften untersucht. Viskoelastische Stoffe zeigen gleichzeitig viskoses 
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und elastisches Verhalten. Suspensionen verhalten sich viskoelastisch, wenn die disperse 
Phase ein Netzwerk ausgebildet hat (Mezger, 2006). Unter Vorgabe einer konstanten 
Kreisfrequenz wurde die Deformationsamplitude in Abhängigkeit von der Zeit gesteigert und 
Speicher- sowie Verlustmodul ausgewertet. Die Module geben Auskunft über die 
viskoelastischen Eigenschaften der Probe sowie die Gr nzen des linear-viskoelastischen 
Bereichs (Everett, 1992; Kissa, 1999; Remmler, 2007a). Im linear-viskoelastischen Bereich 
weisen in Abhängigkeit von der Deformation beide Module jeweils einen konstanten 
Plateauwert auf (Mezger, 2006). Die Stärke des Antwortsignals hängt bei Messungen in 
Oszillation von der Messfläche der verwendeten Messg ometrie ab. Das Drehmoment der 
niedrigviskosen Poliersuspensionen liegt sehr nah an der unteren Drehmomentgrenze von 
0,01 µNm des Physica MCR301. Um das zu detektierend Drehmoment zu erhöhen und 
damit den Einfluss von Messfehlern (Einfluss vom Motor, Trägheit der Messgeometrie) zu 
reduzieren, erfolgte für die Amplitudentests der Einsatz des Doppelspalt-Zylinders DG26.7. 
Das DG26.7 hat auf Grund des doppelten Spaltes die größte Messfläche. Die Amplitudentests 
wurden bei 24 °C als Doppelbestimmung durchgeführt. Das verwendete Messregime zeigt 
Tabelle 3.6. 
Tabelle 3.6: Messregime für die durchgeführten Amplitudentests. 
Abschnitt Beschreibung Kreisfrequenz 
[rad/s] 
Deformation 
[%] 
Dauer/Zeit je Messpunkt 
1 Oszillation 1 0,1 … 1000a • 10 Messpunkte je Dekade 
• Keine Zeitvorgabeb 
(a … Deformationsänderung logarithmisch; b … Messpunktdauer wird intern in Abhängigkeit von der Frequenz 
festgelegt.) 
 
Wurde ein systematischer Unterschied zwischen den ermitt lten Viskositäten von Aufwärts- 
und Abwärtsrampe festgestellt, können scherraten- aber uch zeitabhängige Veränderungen 
innerhalb der Probe die Ursache dafür sein. Um zu prüfen, ob die Proben ein zeitabhängiges 
Verhalten (Thixotropie, Rheopexie) zeigen, wurde ein ntsprechender Test (Tabelle 3.7) 
durchgeführt. Die gewählte Deformation muss dabei innerhalb des linear-viskoelastischen 
Bereichs liegen, dessen Bestimmung anhand des Amplitudentests (Tabelle 3.6) erfolgte. 
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Tabelle 3.7: Test zur Untersuchung der Probe auf Thixotropie bzw. Rheopexie in 
Anlehnung an Mezger (2006). 
Abschnitt Beschreibung Vorgabe Dauer/Zeit je Messpunkt 
1 Oszillation Deformation: 
Kreisfrequenz: 
γLVE 
1 rad/s 
6 min  
• 30 s/Messpunkt 
2 Rotation Konstante Scherrate 3 min 
• 10 s/Messpunkt 
3 Oszillation Deformation: 
Kreisfrequenz: 
γLVE 
1 rad/s 
3 min  
• 30 s/Messpunkt 
(γLVE … Die gewählte Deformation muss innerhalb des linear-viskoelastischen Bereichs der Probe liegen, 
welcher anhand von Amplitudentests ermittelt wird) 
 
Diese Messungen wurden bei 24 °C als Doppelbestimmung d rchgeführt. Ausgewertet wurde 
die Zeitabhängigkeit für Strukturaufbau bzw. -abbau. 
3.3.4 Bestimmung zwischenpartikulärer Wechselwirkungskräfte mittels rheologischer 
Untersuchungen 
Die zwischenpartikulären Wechselwirkungen beeinflussen sowohl die Stabilität der 
Suspension als auch deren Fließverhalten (Chen et al., 2007). Durch Untersuchung der 
rheologischen Eigenschaften müsste es also möglich sein, Rückschlüsse auf die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte zu ziehen. Die Viskositätskurven, deren 
Aufnahme gemäß dem Messregime zur Untersuchung der Fli ßeigenschaften erfolgte 
(Tabelle 3.5, Kapitel 3.3.3), wurden verwendet und in Anlehnung an Chen et al. (2007) wie 
folgt ausgewertet: Zunächst wurde der Viskositätswert b i der frei gewählten Scherrate von 
konstant 400 s-1 abgelesen und daraus die relative Viskosität berechnet (Gleichung 1.8, 
Kapitel 1.3.3). Anschließend erfolgte die Auftragun der relativen Viskosität in Abhängigkeit 
vom Volumenbruch. Mit der Software Origin 8.5G (OriginLab Corporation, Northampton, 
MA, USA) erfolgte das Anpassen des Krieger-Dougherty-Modells (Gleichung 1.10, 
Kapitel 1.3.3) an die gemessenen Daten über die Anpassungsparameter maximaler 
Volumenbruch und intrinsische Viskosität. 
3.4 Reinigung von Wafer und AFM-Sonde 
Verunreinigungen, wie Wasser oder organische Materiali n aus der Luft, können auf 
Oberflächen adsorbieren. Zur Erzeugung sauberer Obeflächen, aber auch zum Aufbau einer 
einheitlichen, gleichmäßigen und reproduzierbaren Oxidschicht (Donose et al., 2006; 
Rollberg, 2007), wurden alle verwendeten Wafer, Si-Träger und AFM-Sonden nach der RCA-
Methode in Anlehnung an Taran et al. (2007), Zhmud et al. (1998) und Liu et al. (2005) 
gereinigt. Die RCA-Reinigung wurde von Kern & Puotinen (1970) in den Remote Chemical 
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Analysis (RCA) Laboratorien entwickelt und ist laut Donose et al. (2006) die 
Standardreinigungsmethode in der Silizium-Halbleiterindustrie. 
Die Wafer sowie die Si-Träger wurden in einen speziellen Probenhalter aus Teflon platziert, 
mit Stickstoff abgeblasen und 20 min bei Raumtemperatur im Ultraschallbad USC500TH 
(VWR International, Leuven, B) bei 200 W in Ethanol entfettet. Anschließend erfolgte das 
Trockenblasen der Wafer mit Stickstoff. Nun wurden die Wafer in eine in Anlehnung an 
Donose et al. (2006) auf 70 °C im Wasserbad vorgeheizte Reinigungslösung gegeben, wo sie 
für 20 min verblieben. Die Reinigungslösung setzte sich wie folgt zusammen (Donose et al., 
2006): 
• 1 Teil Wasserstoffperoxid (H2O2, 30 % (w/w), stabilisiert) 
• 1 Teil Ammoniumhydroxid (NH4OH, 28 ... 30 (w/w) %) 
• 5 Teile Millipore-Wasser (0,055 µS/cm). 
Um eine gleichmäßige Reinigung zu gewährleisten, wurden die Wafer in der 
Reinigungslösung bewegt. Dies wurde mit dem Magnetrührer RCT-Basic IKAMAG Safety 
Control (IKA Werke GmbH & Co. KG, Staufen, D), der zusätzlich mit Heizplatte und 
Temperatursteuerung ausgestattet war, umgesetzt. Der Probenhalter rotierte bei 
ca. 150 U/min. 
Nach Ablauf der 20 minütigen Reinigung wurde die Reinigungslösung abgegossen und es 
erfolgte die Nachreinigung in Anlehnung an Donose et al. (2006) und Taran et al. (2007) mit 
destilliertem Wasser. Hierfür wurden Phiole und Probenhalter mit Millipore-Wasser 
aufgefüllt und 5 min bei Raumtemperatur intensiv vom Magnetrührer gerührt. Diese 
Nachreinigung wurde insgesamt dreimal wiederholt. Abschließend wurden die gereinigten 
Wafer mit Stickstoff trocken geblasen und noch am gleichen Tag verwendet. 
Die Reinigung der AFM-Sonden erfolgte ebenfalls nach der RCA-Methode in der 
Reinigungslösung gleicher Zusammensetzung bei 70 °C. Sie wurden mit einer Pinzette in die 
Reinigungslösung gehalten und manuell bewegt. Die Reinigungszeit hier betrug ca. 5 min. 
Anschließend wurden die AFM-Sonden mit reichlich Millipore-Wasser gespült und mit 
Stickstoff trocken geblasen. 
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3.5 Die Versuchsanordnung zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte CMP-
relevanter Systeme mittels direkter Kraftmessung am Rasterkraftmikroskop  
Um die Wechselwirkungskräfte zwischen Schleifpartikel und Wafer bzw. zwischen zwei 
Schleifpartikeln mittels direkter Kraftmessung am AFM messen zu können, sind mehrere 
Versuchsanordnungen denkbar. Abbildung 3.4 zeigt Beispiele für mögliche 
Versuchsanordnungen, welche die tatsächliche Situation während des CMP simulieren sollen. 
Abbildung 3.4: Versuchsanordnungen zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte mittels 
direkter Kraftmessung am AFM in Flüssigkeit zwischen Schleifpartikel und Wafer (a und b) 
sowie zwischen zwei Schleifpartikeln (c und d) mittels einer mit Schleifpartikeln 
beschichteter AFM-Sonde (a und c) bzw. mit einer im Radius und Material angepassten 
AFM-Sonde (b und d). 
Der grundsätzliche Unterschied zwischen den möglichen Versuchsanordnungen ist, dass 
entschieden werden muss, ob es sich bei der AFM-Sonde um ein reales Schleifpartikel 
handelt oder ob AFM-Sonden zum Einsatz kommen, die das Schleifpartikel simulieren. Die 
Schleifpartikel können nicht direkt auf den Cantilever geklebt werden, da sie mit ihren Radien 
< 100 nm dafür zu klein sind. Stattdessen könnte aber ein mit Schleifpartikeln beschichtetes 
und ausreichend großes Partikel an den Cantilever geklebt werden. Diese Idee wurde 
allerdings verworfen: Die Partikel, die üblicherweis  zum Ankleben verwendet werden sind 
lediglich einige Mikrometer groß. Die Beschichtung derart kleiner Oberflächen ist äußert 
schwierig und aufwendig. Es kann auch nicht sichergestellt werden, dass die Schleifpartikel 
ausreichend stabil auf der Partikeloberfläche fixiert sind und dass diese das Partikel 
einheitlich in Monolage bedecken. Die Gefahr, dass multiple Spitzen auftreten bzw. dass sich 
die AFM-Sonde während der Messung verändert, ist ebenfalls hoch. Die Idee AFM-Sonden 
zu wählen die das Schleifpartikel simulieren erschien praktikabler. Entsprechende AFM-
Sonden mussten gefunden werden. 
Aufklärung der Wechselwirkungskräfte zwischen zwei Schleifpartikeln:
Haftvermittler
Schleifpartikel
Cantilever-Halter
Substrat
Colloid Probe
Wafer
Flüssigkeit
Cantilever
Aufklärung der Wechselwirkungskräfte zwischen Schleifpartikel und Wafer:
(a) (b)
(c) (d)
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Abbildung 3.5: AFM-Topografie von auf Glimmer adsorbierten positiv-geladenen 
Polystyren-Latex-Partikeln (Partikeldurchmesser ca. 120 nm) entnommen aus Johnson 
(2004). Die Oberfläche der Probe wurde zunächst im Tappingmodus (a), anschließend an der 
identischen Stelle im Kontaktmodus (b) und abschließend noch einmal im Tappingmodus in 
einem größeren Scanbereich (c) in Wasser abgetastet. 
Zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte zwischen Schleifpartikel und AFM-Sonde ist es 
notwendig die Schleifpartikel auf einem geeigneten Substrat zu fixieren (Liu et al., 2005; 
Burtovyy et al., 2007). Die Versuche von Johnson (2004) zeigen, dass auf einer 
Festkörperoberfläche adsorbierte und nicht mit ihr kovalent verknüpfte kolloidale Partikel, in 
x-y-Richtung sehr mobil sind. Er hat die Topografie von positiv-geladenen Polystern-Latex-
Partikeln, welche auf Glimmer adsorbiert sind, mehrmals mittels AFM im Tappingmodus 
aufgenommen, ohne dass sich Partikel bewegt haben (Abbildung 3.5a). Die Aufnahme der 
Topografie im Kontaktmodus bewirkte, dass die adsorbierten Partikel beim Abtasten der 
Oberfläche durch die Spitze verschoben wurden (Abbildung 3.5b). Das erneute Abtasten der 
Oberfläche im Tappingmodus zeigt die beschädigte Adsorptionsschicht (Abbildung 3.5c). 
Beim Abtasten der Oberfläche durch die Sonde im Kontaktmodus wird auf die 
Probenoberfläche eine laterale Kraft übertragen, welche locker adsorbierte Partikel verschiebt. 
Beim Arbeiten im Tappingmodus wird die Probenoberfläche durch schnelles Schwingen der 
AFM-Sonde vorsichtig „abgeklopft“. Der periodische Kontakt eliminiert die lateral 
wirkenden Kräfte zwischen Sonde und Probenoberfläche (Johnson, 2004; Wright & Revenko, 
2004). 
Die Kraftmessungen erfolgen allerdings im Kontaktmodus. Zusätzlich dürfen die 
Schleifpartikel beim Abrastern der Oberfläche nicht von der AFM-Sonde abgeschert werden. 
Auch damit die Partikel bei den Messungen in Flüssigkeit nicht redispergieren, müssen sie 
ausreichend fest auf einer Unterlage fixiert sein. Die Fixierung erfolgte in Anlehnung an 
Synytska (2008) durch den Einsatz von Polymer als Hftvermittler. 
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3.5.1 Bereitstellung von AFM-Sonden mit maßgeschneidertem Spitzenradius 
Um erfolgreich ein einzelnes Partikel der Slurry durch die AFM-Sonde ersetzten zu können, 
mussten Sonden bereitgestellt werden, die in ihrer Oberflächenchemie sowie in ihrem Radius 
dem Schleifpartikel entsprechen. Si-Spitzen sind kommerziell verfügbar, Spitzen aus 
Cerdioxid nicht. Die kommerziell verfügbaren Standard-Si-Spitzen wurden entwickelt, um die 
Topografie der Probenoberfläche im Nanometerbereich auflösen zu können. Deshalb sind 
diese Spitzen mit Spitzenradien ≤ 10 nm sehr scharf. Für die Simulation der Schleifpartikel 
waren aber Spitzenradien im Bereich von 40 bis 80 nm erforderlich. 
Die Colloid Probe-Technik ist eine etablierte Methode, wenn Wechselwirkungskräfte 
zwischen zwei Oberflächen mit Hilfe des AFMs zu untersuchen sind. Diese Methode wurde 
von Butt (1991) und Ducker et al. (1992) vorgestellt. Für diese Technik wird die Spitze am 
Cantilever durch ein angeklebtes Partikel ersetzt. Die kleinstmöglichen Partikel sind auf 
Größen im Mikrometerbereich beschränkt (Burtovyy et al., 2007; Drechsler et al., 2004; 
Drelich et al. 2006; Giesbers et al., 2002; Halperin & Zhulina, 2010; Hüttl et al; 2002; Todd & 
Eppell, 2004; Zhmud et al., 1998). Partikel mit Größen im Nanometerbereich können für 
diese Technik nicht verwendet werden. Es musste also eine Möglichkeit gefunden werden um 
den Spitzenradius der Standard-Si-Canitlever zu vergrößern. Zwei Strategien kamen dafür in 
Frage: 
• Oxidation der AFM-Spitze bei hohen Temperaturen 
• Gestalten der AFM-Spitze mittels Fokussiertem Ionenstrahl (FIB). 
Beide Strategien gehen von einem kommerziell verfügbaren Cantilever aus. Zum Einsatz kam 
der Standard-Si-Cantilever Si 450 µm Contact (Nanoprobes Inc., Yaphank, NY, USA), der 
üblicherweise beim Arbeiten im Kontaktmodus verwendet wird. Abbildung 3.6 zeigt REM-
Aufnahmen des verwendeten Standard-Si-Cantilevers sowie dessen charakteristische 
Abmessungen. Der Radius an der Spitze dieser Cantilever wird vom Hersteller mit ≤ 10 nm 
angegeben. 
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Abbildung 3.6: REM-Aufnahmen eines Standard-Si-Cantilever sowie dessen 
charakteristischen Abmessungen. 
Die Methode maßgeschneiderte Spitzenradien mittels hermischer Oxidation herzustellen 
wurde von Hüttl et al. (2002) vorgestellt. Sie verwndeten kommerzielle Standard-Si-
Cantilever und oxidierten diese bei 1150 °C in einem Muffelofen an Luft. Während dieser 
Behandlung wird an der Spitzenoberfläche durch chemische Reaktion eine amorphe Silica-
Schicht geringer Rauheit gebildet, welche der Spitze eine neue halbkugelförmige Gestalt 
verleiht. Die Größe der Spitzenradien wird über die Oxidationsdauer kontrolliert. Je länger 
der Cantilever im Ofen verbleibt, umso größer wird der Spitzenradius. Die gewählte 
Temperatur hat ebenfalls einen Einfluss auf den Radius der Spitze (Hüttl et al., 2002). Kokuoz 
et al., 2009) sowie Sokolov et al. (2006) haben in ihren Arbeiten die von Hüttl et al. (2002) 
beschriebene Methode bereits erfolgreich angewendet.  
In Anlehnung an Hüttl et al. (2002) wurden Standard-Si-Cantilever in Luft bei 1000 °C sowie 
bei 1150 °C oxidiert. Zur Herstellung der thermisch oxidierten Spitzen (OxTip) kamen zwei 
verschiedene Öfen zum Einsatz: Zum einen der Muffelofen M 110 (Thermo Fisher Scientific 
Inc., Waltham, MA, USA) und im Vergleich dazu der Rohrofen MFT 12/38/400 (Carbolite, 
Hope Valley, UK). Die Öfen wurden jeweils auf die Solltemperatur vorgeheizt und 
anschließend mit den Cantilevern beschickt. Die Cantilever befinden sich in einem offenen 
Gefäß aus Quarzglas. Verschiedene Oxidationszeiten wurden getestet, um die optimale Dauer 
zu ermitteln. Nach Ablauf der Zeit wurde das Quarzglas mit den Cantilevern aus dem Ofen 
genommen und an Luft auf Raumtemperatur abgekühlt. 
Bei der Herstellung der OxTip wird während des thermischen Oxidierens amorphes Silica auf 
der Oberfläche der Spitze des Standard-Si-Cantilevers g bildet (Hüttl et al., 2002). Zur 
Charakterisierung der SiO2-Schichtdicke wurden Ellipsometriemessungen durchgeführt. Da 
die AFM-Cantilever jedoch zu klein sind, um sie direkt für Ellipsometriemessungen 
verwenden zu können, kamen stattdessen Si-Wafer zum Einsatz. Die verwendeten Si-Wafer 
wurden unter den gleichen Bedingungen behandelt, wie die Cantilever. Mit Hilfe der 
47.5 µm
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Si-Wafer konnte die Dicke der SiO2-Schicht in Abhängigkeit von der Oxidationsdauer 
bestimmt werden. 
Die zweite Strategie zur Herstellung von AFM-Sonden mit Spitzenradien in der 
Größenordnung der Schleifpartikel sah vor, der Spitze des Standard-Si-Cantilevers mit Hilfe 
der FIB-Technik die gewünschte Gestalt zu geben (FIBTip). Mittels FIB ist es möglich 
Material im Nanometerbereich sehr präzise abzutragen oder abzuscheiden. Zum Einsatz kam 
das NEON40 SEM/FIB System (Carl Zeiss NTS GmbH, Oberkochen, D). Der Cantilever 
wurde mit der Spitze nach oben auf einem Probentellr fixiert und der Ionenstrahl senkrecht 
von oben auf die Spitze ausgerichtet (Abbildung 3.7a). Das Material an der Spitze wurde mit 
Gallium-Ionen mit einem Strom von 1 oder 10 pA und einer Spannung von 30 kV abgetragen, 
wobei der Durchmesser des Ionenstrahls nur wenige Nanometer betrug. Der Materialabtrag 
sowie die neu entstehende Form der Spitze wurde in situ mit einem mit Feldemissionsstrahler 
ausgestattetem REM überwacht. Das Abtragen des Materials erfolgte im so genannten 
„Deposition Mode“ bei geschlossenen Gasventilen. Beim Arbeiten im Deposition Mode 
können glattere Oberflächen als im Milling Mode erzeugt, wobei zusätzlich die Eindringtiefe 
des Ionenstrahls besser kontrolliert werden kann. I Abhängigkeit vom Ausgangsradius der 
Spitze des Standard-Si-Cantilevers dauerte der Materialabtrag ungefähr 15 bis 60 s. Wurde 
der Materialabtrag nicht rechtzeitig gestoppt, wurde ie Spitze zunehmend dünner 
(Abbildung 3.7b-c) bis sie schließlich komplett ionisiert war. Übrig blieb dann eine 
zerklüftete Oberfläche mit multiplen Spitzen (Abbildung 3.7d). 
Abbildung 3.7: Schematische Darstellung zur Herstellung von AFM-Spitzen mit 
maßgeschneidertem Spitzenradius mittels Fokussiertem Ionenstrahl sowie der Einfluss der 
Dauer des Materialabtrages auf die Geometrie der Spitze. 
 
Fokussierter 
Ionenstrahl
Spitze des AFM-
Cantilever
Dauer des Materialabtrages
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Die Radien der AFM-Sonden wurden anhand von REM-Aufnahmen mit Hilfe der Software 
Scandium 5.1 (Olympus Soft Imaging Solutions GmbH, Münster, D) bestimmt. Die Spitze 
des unmodifizierten Standard-Si-Cantilevers (StTip) hat die Form einer asymmetrischen 
Pyramide, weshalb der Spitzenradius von der Betrachtungsrichtung abhängt. Die Bestimmung 
des Spitzenradius erfolgte in Scanrichtung sowie senkrecht zur Scanrichtung. Für die OxTip 
sowie die FIBTip wurde der Spitzenradius ebenfalls in Abhängigkeit von der 
Betrachtungsrichtung bestimmt. Zur einfacheren Handh bung wurde ein spezieller 
Cantileverhalter entwickelt (Abbildung 3.8). 
Abbildung 3.8: Versuchsaufbau um möglichst zerstörungsfrei REM-Bilder der AFM-Sonde 
in Scanrichtung sowie senkrecht zur Scanrichtung aufnehmen zu können. 
Röntgenphotoelektronenspektroskopie (XPS) kam zum Einsatz, um die atomare 
Zusammensetzung der Spitzenoberfläche zu charakterisier n. Alle XPS-Untersuchungen 
erfolgten mit dem Spektrometer AXIS ULTRA (Kratos Analytical, Manchester, GB), das 
über eine monochromatisierte Al Kα1,2 Röntgenröhre mit einer Aufnahmeleistung von 300 W 
bei 20 mA verfügt. Die Bestimmung der kinetischen Energie der Photoelektronen erfolgte mit 
einem hemisphärischen Analysator, bei dem eine konstante Passenergie von 160 eV für 
Übersichtsspektren bzw. 40 eV für energieaufgelöste Sp ktren vorgegeben wurde. Durch eine 
Niederenergie-Elektronenquelle (Filament) in Verbindu g mit einer magnetischen 
Immersionslinse in der Extraktions-Elektronenoptik wurde eine Überkompensation der positi-
ven Aufladung der Proben erreicht. Alle Bindungsenergien (BE) wurden auf den C 1s Peak 
für gesättigte Kohlenwasserstoffe mit BE = 285,00 eV b zogen (Beamson & Briggs, 1992). 
Der Cantilever wurde auf einem speziellen XPS-Probenhalter fixiert und die zu 
untersuchenden Flächen über dem Loch im Probenhalter ausgerichtet (Abbildung 3.9). Diese 
Versuchsanordnung gewährleistete, dass ausschließlich Photoelektronen der interessierenden 
Probenabschnitte spektroskopisch erfasst wurden. Zur exakten Positionierung der Proben 
unter dem Analysator wurde die laterale Verteilung des Si 2p Signals im sogenannten 
Leit-Tabs
Cantilever-Halter
Stiftprobenteller
Cantilever, liegend
Cantilever, stehend
Cantilever, stehend
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„Imaging Mode“ als Bild aufgezeichnet (Abbildung 3.10a). Anschließend wurde über eine 
Blende das Gesichtsfeld des Analysators soweit reduzi rt, dass nur noch Photoelektronen des 
Cantilevers den Analysator passieren konnten (Abbildung 3.10b). Die Doppelbelichtung in 
Abbildung 3.10c veranschaulicht den spektroskopierten Probenausschnitt. 
Abbildung 3.9: Schematische Darstellung eines auf den Probenhalter montierten AFM-
Cantilevers. Der zu untersuchende Bereich befindet sich über einem Loch. Die Sonde zeigt 
zum Analysator des Spektrometers. 
(AFM … Rasterkraftmikroskop; XPS … Röntgenphotoelektronenspektroskopie) 
Abbildung 3.10: Bildliche Darstellung der lateralen Verteilung der Si 2p-Photoelektronen 
eines AFM-Cantilevers bei vollständig geöffneter Gesichtsfeldblende des Analysators (a) 
und bei einer auf 55 µm reduzierten Gesichtsfeldblende (b). Die Aufnahmen erfolgten mit 
dem Röntgenphotoelektronenspektrometer AXIS ULTRA im Imaging Mode. Bild (c) 
verdeutlicht durch eine Doppelbelichtung die Probenposition, von der spektrale 
Informationen gewonnen wurden. 
Die Quantifizierung der Spektren erfolgte nach einem Untergrundabzug nach Shirley (1972) 
durch Integration der Peakflächen typischer Elementpeaks. Aus den Peakflächen wurden 
unter Berücksichtigung der experimentell bestimmten Empfindlichkeitsfaktoren und der 
Spektrometer-Transmissionsfunktion die Atombrüche brechnet. Die energieaufgelösten 
Spektren wurden mittels Software-Routinen (Kratos Analytical, Manchester, GB) in 
strukturtypische Komponentenpeaks zerlegt. Freie Parameter der Anpassung waren die 
Bindungsenergie, die Höhe, die Halbwertsbreite und das Gauss-Lorentz-Verhältnis der 
Komponentenpeaks. 
Laut Israelachvili (1992) eignen sich AFM-Sonden mit kleinen Spitzenradien besonders zur 
Messung von Adhäsion und kurzreichweitigen Kräften, la greichweitige können damit nicht 
gemessen werden. Zur Einschätzung der detektierbaren Wechselwirkungskräfte wurden mit 
den maßgeschneiderten AFM-Sonden OxTip und FIBTip Kraftmessungen durchgeführt und 
mit den Referenzen StTip sowie einem Colloid Probe (CP) verglichen (Abbildung 3.11). 
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Abbildung 3.11: REM-Aufnahmen der unmodifizierten Spitze eines kommerziell 
verfügbaren Standard-Si-Cantilevers (StTip) sowie der im Labor hergestellten Sonde für die 
Colloid Probe-Technik (CP). 
Zur Herstellung des CP wurde eine Glaskugel SS05N (Bangs Laboratories, Inc., Fishers, IN, 
USA) mit einem Durchmesser von etwa 4 µm in Anlehnung an Drechsler et al. (2004) und 
Ralston et al. (2005) mit einer sehr geringen Menge 2-Komponentenepoxidharzkleber 
(Uhu GmbH & Co. KG, Bühl, D) auf einen spitzenlosen Si-Cantilever CSC12/tipless/50 
(Mikro Masch, Tallinn, EST) geklebt. Der Leimtropfen wurde mit einer Glasfaser auf den 
Cantilever gegeben. Dabei musste der Tropfen deutlich kleiner sein als die Glaskugel, damit 
diese nicht in ihm versank bzw. von Leim bedeckt wurde. Mit einer zweiten Glasfaser wurde 
eine Glaskugel aufgenommen und auf den Leimtropfen gesetzt. Der Cantilever lag dabei unter 
einem Lichtmikroskop. Mittels Mikromanipulator MP-285 (Sutter Instrument Company, 
Novato, CA, USA) wurde die räumliche Position der Glasfaser hinsichtlich des Cantilevers 
kontrolliert. Der Leim härtete 24 h aus, bevor der CP zum Einsatz kam. 
Das Aufnehmen der Kraftkurven erfolgte in KCl-Lösunge  unterschiedlicher 
Elektrolytkonzentration (10-1; 10-2; 10-3 bzw. 10-4  mol/l) bei konstantem pH-Wert (6,8) und 
mit einem Si-Wafer mit nativer SiO2-Oberfläche (Siltronic AG, München, D) als zweite 
Festkörperoberfläche. Die Ergebnisse wurden mit unterschiedlichen theoretischen Modellen 
ausgewertet (Kapitel 3.6.3.1) und untereinander verglichen. 
3.5.2 Fixieren der Schleifpartikel auf einem Substrat 
Für die Aufklärung der zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte am AFM mussten die 
Schleifpartikel auf einem Substrat fixiert werden. Als Substrat kam ein Si-Wafer mit nativer 
SiO2-Oberfläche (Siltronic AG, München, D) (Si-Träger) zum Einsatz. Er wurde in handliche 
Stücke mit den Abmaßen 12 x 12 mm² gebrochen und mittels RCA-Methode gereinigt. Die 
Dicke der nativen SiO2-Schicht wurde mittels Ellipsometrie und die Rauheit am AFM 
bestimmt. In Anlehnung an Synytska (2008) wurde der Si-Träger in zwei 
5 µmCP1 µmStTip
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Beschichtungsschritten mit je einer Polymerschicht als Haftvermittler für das Fixieren der 
Schleifpartikel bedeckt. Für die Erzeugung der ersten Schicht wurde Poly(glycidyl 
methacrylat) (PGMA), ein hydrophobes Polymer der Polyalkyl(acrylat)-Familie, verwendet 
(Polymer Source, 2007). Zum Einsatz kam P4539-GMA (Polymer Source Inc., Dorval 
(Montréal), CA) mit folgenden Eigenschaften (Polymer Source, 2007): 
• Mittlere Molmassen: Zahlenmittel:  65000n
g
M
mol
=  
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g
M
mol
=  
• Polydispersitätsindex: 1,90w
n
M
PDI
M
= =  
Die Struktur von PGMA zeigt Abbildung 3.12a. 
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Abbildung 3.12: Struktur von Poly(glycidyl methacrylat) (a) (Polymer Source, 2007) und 
Poly(2-vinyl pyridin) mit endständiger Carboxylgruppe (b) (Polymer Source, 2008b). 
Zur Herstellung der zweiten Polymerschicht kam in Alehnung an Minko et al. (2002) 
Poly(2-vinyl pyridin) mit endständiger Carboxyl-Gruppe (P2VP-COOH) zum Einsatz. Dabei 
handelt es sich um ein funktionalisiertes Polymer auf der Basis von Poly(2-vinyl pyridin) 
(P2VP) (Polymer Source, 2008b). P2VP ist ein hydrophobes Polymer der Polypyridin-Familie 
(Polymer Source, 2008a). Für die Arbeiten wurde das Produkt P2260-2VPCOOH (Polymer 
Source Inc., Dorval (Montréal), CA) mit folgenden Eigenschaften verwendet (Polymer 
Source, 2008b): 
• Mittlere Molmassen: Zahlenmittel:  40600n
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• Glasübergangstemperatur: CTg °=  15,89  
Abbildung 3.12b zeigt die Struktur des P2VP-COOH. 
Nach Synytska (2008) ist die Adhäsion zwischen den Schleifpartikeln und dem P2VP sehr 
gut. Die Epoxid-Gruppen des PGMA reagieren chemisch mit den Silanol-Gruppen des 
Si-Trägers und den COOH-Gruppen des P2VP-COOH (Minko et al., 2002). 
Zur Herstellung der Polymerschichten wurde das jeweilige Polymer in Chloroform (CHCl3) 
gelöst, wobei über die gewählte Polymerkonzentration die Dicke der späteren Polymerschicht 
variiert und kontrolliert werden kann (Liu et al., 2005). In Anlehnung an Synytska (2008) 
wurde zur Erzeugung der PGMA-Schicht eine Lösung mit 0,025 (w/w) % PGMA verwendet. 
Die optimale Schichtdicke und damit die P2VP-COOH-Konzentration waren zu ermitteln. 
Polymer und CHCl3 wurden zur Herstellung der Lösung auf 1 mg genau eingewogen. 
Zur Erzeugung einer durchgängigen und einheitlichen Polymerschicht auf dem Si-Träger 
erfolgte der Polymerauftrag mit Hilfe des Rotationsbe chichters Spin150 (ATP GmbH, 
Bienenbüttel, D). Der Si-Träger wird auf den so genannten „Chuck“ aufgelegt und über 
Vakuum in Position gehalten. Folgendes Rotationsregim  wurde in Anlehnung an Synytska 
(2008) vorgegeben: 
Tabelle 3.8: Rotationsregime zur Beschichtung eines Si-Trägers mit Polymer nach Synytska 
(2008). 
Abschnitt Drehzahl [U/min] Dauer [s] Bemerkung 
1   100 10 Probenauftrag 
2   100 … 2000   1 Beschleunigung 
3 2000 30  
 
Während des ersten Abschnitts des Rotationsregimes (Tabelle 3.8) war mittels einer 
Pasteurpipette die Oberfläche des Si-Trägers vollständig mit Polymerlösung zu bedecken. 
Nach der Beschichtung des Si-Trägers mit PGMA wurde er bei 120 °C im 
Vakuumtrockenschrank VT 6025 (Heraeus Instruments GmbH, Hanau, D) für 15 min 
getempert. Das aktiviert die chemische Reaktion zwischen den Epoxid-Gruppen des PGMA 
und den Silanol-Gruppen des Si-Trägers und verbessert di  Stabilität der Polymerschicht 
(Burtovyy et al., 2007). In einem zweiten Schritt wurde der modifizierte Si-Träger mit 
P2VP-COOH beschichtet (Tabelle 3.8) und im Anschluss aber nicht getempert. 
Zur Kontrolle von Reproduzierbarkeit und Qualität beider Polymerschichten wurde jeweils 
die Polymerfilmdicke mittels Ellipsometrie bestimmt und die Topografie mit dem AFM 
aufgenommen. In Anlehnung an Drechsler et al. (2004) erfolgte die Ermittlung der 
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Rauheitswerte RMS und maximaler Berg-Tal-Abstand sowie die Beschreibung eventueller 
zusätzlicher Strukturen anhand der Topografie. 
Nachdem der Si-Träger entsprechend vorbereitet war, konnten die Abrasivteilchen 
aufgebracht werden. Ziel war es, eine ausgedehnte und inheitliche Monolage aus ausreichend 
immobilisierten Abrasivteilchen herzustellen. Das Abscheiden der Polierpartikel auf dem 
Substrat erfolgte dabei direkt aus der Slurry. Am Beispiel des Klebosols wurden folgende drei 
Methoden zum Auftragen der Partikel getestet: 
• Tauchbeschichtung in Anlehnung an Burtovyy et al. (2007) und Liu et al. (2005) 
• Sedimentation 
• Rotationsbeschichtung gemäß Bein & Mintova (2000). 
In Anlehnung an Burtovyy et al. (2007) und Liu et al. (2005) wurde der 
oberflächenmodifizierte Si-Träger in einem speziellen Waferhalter aus Teflon platziert und in 
einem mit Poliersuspension gefüllten Schraubglas positioniert. Er verblieb für 90 min in der 
Poliersuspension, wobei der Waferhalter mit Hilfe eines Magnetrührers bewegt wurde. Nach 
Ablauf der 90 min wurde der Waferhalter aus dem Schraubglas entnommen und mit 
Millipore-Wasser abgespült.  
Bei der zweiten Variante, bei der die Sedimentation der Partikel genutzt werden sollte, wurde 
der mit Polymer beschichtete Si-Träger auf den Boden eines Rollrandgläschens gelegt und 
mit 2 ml Poliersuspension bedeckt. Nach einer Adsorpti nszeit von bis zu 22 h wurde der 
Träger aus dem Gläschen genommen und mit Millipore-Wasser gespült. 
Für die dritte Beschichtungsvariante kam, wie schon beim Polymerauftrag, der 
Rotationsbeschichter Spin150 (ATP GmbH, Bienenbüttel, D) zum Einsatz. In Anlehnung an 
Bein & Mintova (2000) wurde folgendes Rotationsregime adaptiert, wobei während des 
ersten Abschnittes die Slurry auf den beschichteten Si-Träger appliziert wurde: 
Tabelle 3.9: Rotationsregime zur Beschichtung eines mit Haftvermittler beschichteten 
Si-Trägers mit dispergierten Partikeln (Bein & Mintova, 2000; Synytska, 
2008). 
Abschnitt Drehzahl [U/min] Dauer [s] Bemerkung 
1   100 10 Probenauftrag 
2   100 … 2000 20 Beschleunigung 
3 2000 30  
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Zur Erzeugung optimaler Partikelfilme musste die Feststoffkonzentration der Slurry 
entsprechend angepasst werden. Zum Aufkonzentrieren der Slurry wurde diese in ein 
Zentrifugengläschen eingewogen, bei 10000 U/min für30 min zentrifugiert und eine 
entsprechende Menge Überstand auf 1 mg genau abgewogen und verworfen. Das 
Partikelpellet sowie der restliche Überstand wurden resuspendiert. Das Verdünnen der Slurry 
erfolgte mit Millipore-Wasser. 
Im Anschluss an die Beschichtung des Si-Trägers mit den Polierpartikeln wurde die Probe 
unabhängig von der verwendeten Methode für 120 min be  150 °C im Vakuumtrockenschrank 
VT 6025 (Heraeus Instruments GmbH, Hanau, D) zum Fixieren der Partikel getempert 
(Synytska, 2008). Zur Entfernung der ungenügend fixierten Partikel wurden die Proben in 
Anlehnung an Burtovyy et al. (2007) für 10 min mit Ultraschall im Ultrasonic Cleaner 
USC 500TH (VWR International bvba/sprl, Leuven, B) mit 45 kHz bei 100 W behandelt. 
Dazu wurde jeweils eine Probe in ein Rollrandgläschen gelegt und mit Millipore-Wasser 
bedeckt. Im Anschluss an die Ultraschallbehandlung wurden die Proben mit Millipore-Wasser 
gespült und mit Stickstoff trocken geblasen. 
Ob die Schleifpartikel ausreichend auf dem Si-Träge fixiert waren, wurde anhand von AFM-
Aufnahmen überprüft. Die Topografie der Probe wurde im Kontaktmodus mehrmals an der 
gleichen Stelle aufgenommen. Dabei wurde die Scangröße in folgender Reihenfolge variiert: 
5 x 5 µm², 1 x 1 µm², 5 x 5 µm² und 10 x 10 µm². Das Aufnehmen von Topografien im 
Kontaktmodus hat den Nachteil, dass zwischen AFM-Sonde und Probenoberfläche hohe 
Scherkräfte wirken. Dieser Nachteil wurde hier genutzt, da ungenügend fixierte Partikel 
abgeschert wurden. Die Beurteilung der Morphologie der Partikelschichten erfolgte visuell 
über REM-Aufnahmen. Um beurteilen zu können, in wieit die fixierten Partikel in die 
Polymerschicht eintauchen oder ob sie sogar von dieser bedeckt werden, wurde mittels FIB 
eine Lamelle vom Querschnitt der Probe herausgeschnitten und im TEM betrachtet. Hierfür 
erfolgte zunächst die Beschichtung des mit Abrasivteilchen bedeckten Si-Trägers mit 
amorphem SiO2 und anschließend mit Platin. Beide Schichten hatten jeweils eine Dicke von 
etwa 30 nm. Zur Herstellung der Lamelle kam das NEO40 SEM/FIB System (Carl Zeiss 
NTS GmbH, Oberkochen, D) zum Einsatz. Um die Oberflächen der Lamelle zu glätten, 
wurde diese mit einem Ionenstrahl unter Verwendung von Gallium-Ionen bei einer Spannung 
von 4 kV „poliert“. Von den FIB-Lamellen wurden anschließend mittels TEM Bilder vom 
Querschnitt der beschichteten Si-Träger aufgenommen. D r Kontrast der Bilder wurde erhöht, 
indem die inelastisch gestreuten Elektronen herausgefiltert wurden (Zero-Loss-Filterung). 
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3.6 Bestimmung der Wechselwirkungskräfte am Rasterkraftmikroskop 
Das Rasterkraftmikroskop (AFM) ist die Methode der Wahl, wenn Wechselwirkungskräfte 
zwischen zwei Festkörperoberflächen in einer Flüssigkeit direkt bestimmt werden sollen 
(Prater et al., 1995; Weidenhammer, 1998). Es kam sowohl zur Aufklärung der wirkenden 
Kräfte in CMP-relevanten Systemen als auch zur Beurteil ng speziell modifizierter AFM-
Sonden zum Einsatz. 
3.6.1 Das verwendete Rasterkraftmikroskop Asylum Research MFP-3D 
Für alle Kraftmessungen kam das Rasterkraftmikroskop (AFM) Asylum Research MFP-3DTM 
(Atomic Force F&E GmbH, Mannheim, D) zum Einsatz. Es ist, wie alle AFM, aus den 
essentiellen Komponenten Cantilever mit Sonde, der Abtast-/Scanning-Einheit sowie dem 
Erkennungssystem für die Cantileverauslenkung aufgebaut (Abbildung 3.13). 
Abbildung 3.13: Schematische Darstellung eines Rasterkraftmikroskops nach Ralston et al. 
(2005). 
Die Kraftmessung mittels AFM beruht auf der Auslenku g einer Blattfeder (Cantilever) an 
deren einem Ende sich die Sonde befindet. Das andere Ende des Cantilevers ist an einem 
starren Substrat befestigt, welches in den Cantileverhalter eingespannt wird (Kissa, 1999; 
Ralston et al., 2005; Veeco, 2004; Weidenhammer, 1998). Der Cantilever zeichnet sich durch 
eine charakteristische Federkonstante, Resonanzfrequenz und Gütefaktor aus (Kissa, 1999). 
Beim Asylum Research MFP-3DTM wird zur Realisierung der Bewegungen in x- und 
y-Richtung die Probe, für die Änderung des Abstandes zwischen Probe und Sonde der 
Cantilever mittels piezoelektrischer Kristalle bewegt. Die piezoelektrischen Kristalle gestatten 
in Abhängigkeit von der anliegenden Spannung genaue und stabile Bewegungen mit sehr 
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hoher Präzision in Beträgen im Nanometerbereich. Beim Aufnehmen der 
Wechselwirkungskräfte führen diese zu einer Auslenkung des Cantilevers, welche optisch 
mittels Laserstrahl erfasst wird (Ralston et al., 2005; Weidenhammer, 1998). Der Laserstrahl 
wird von einer feststehenden Laserdiode ausgesendet, auf der Rückseite des Cantilevers 
reflektiert und von einem ortsempfindlichen Detektor aufgefangen (Digital Instruments, 1999; 
Kissa, 1999). Der Detektor enthält eine viergeteilte Photodiode, welche die Unterschiede in 
der eingefangenen Lichtmenge auswertet (Digital Instruments, 1999; Heinz et al., 2004; 
Kissa, 1999; Prater et al., 1995; Veeco, 2004). Zur Messung der Auslenkung des Cantilevers 
in z-Richtung erfolgt die Auswertung der Signaldifferenz zwischen den beiden oberen und 
den beiden unteren Feldern (Veeco, 2004). Dies ermöglicht die Messung von Normalkräften 
sowie die Darstellung der dreidimensionalen Topografie der Probenoberfläche (Digital 
Instruments, 1999; Kissa, 1999; Weidenhammer, 1998). Die Signaldifferenz zwischen den 
beiden rechten und den beiden linken Feldern erlaubt die Messung der Torsion des 
Cantilevers und gestattet damit Reibungsmessungen (Kissa, 1999; Ralston et al., 2005; Veeco, 
2004). Die detektierbare Cantileverauslenkung beträgt etwa 1 nm und ist durch thermisches 
Rauschen limitiert. 
3.6.2 Das Aufnehmen der Kraft-Abstands-Kurven 
Die RCA-gereinigten Wafer bzw. die mit immobilisiert n Schleifpartikeln beschichteten 
Si-Träger wurden mit 2-Komponentenepoxidharzkleber (Uhu GmbH & Co. KG, Bühl/Baden, 
D) auf einen Objektträger geklebt. Der Kleber war nch ca. 5 min ausgehärtet. Der ebenfalls 
RCA-gereinigte Cantilever wurde in den Cantileverhalter des AFM eingesetzt. Anschließend 
wurden zur Entfernung organischer Verunreinigungen Objektträger und Cantileverhalter für 
30 min bei voller Intensität mit einer UV-Lampe bestrahlt (Drelich et al., 2006; Prater et al., 
1995; Veeco, 2004; Whitby et al., 2003; Zhmud et al., 1998). Im Anschluss erfolgte die 
Installation von Objektträger und Cantileverhalter im AFM. Alle Kraftmessungen erfolgten 
im Kontaktmodus in Flüssigkeit als Force Plot. 
Für quantitative Kraftmessungen muss die Federkonstante des Cantilevers bekannt sein 
(Ralston et al., 2005). Sie wird im Allgemeinen vom Hersteller angegeben. Allerdings ist die 
angegebene Federkonstante innerhalb einer Charge nicht konstant und schwankt mit ± 20 %, 
weshalb sie für jeden verwendeten Cantilever bestimm  wurde. Die Bestimmung der 
Federkonstanten erfolgte vor der Messung über die Methode der thermisch induzierten 
Vibration (Hutter & Bechhoefer, 1993). Ursache der thermischen Vibration ist die 
Brown’sche Molekularbewegung des Cantilevers. Im „kräftefreien“ Fall ist sie bei einseitig 
und symmetrisch eingespannten Federbalken nahezu in eine Raumrichtung fixiert. Die 
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thermische Energie wird in kinetische Energie in z-Richtung umgewandelt, wobei diese nach 
dem Gleichverteilungssatz gleich sind. Mit Hilfe folgender Gleichungen kann aus der 
Auslenkung des Cantilevers auf Grund thermischer Vibrat on die Federkonstante berechnet 
werden: 
1
2thermisch B
E k T= ⋅ ⋅  
(3.15) 
21 ˆ
2kinetisch
E k z= ⋅ ⋅  
(3.16) 
thermisch kinetischE E= :      2ẑ
Tk
k B
⋅=  
(3.17) 
(Ekinetisch … kinetische Energie; Ethermisch … thermische Energie; k ... Federkonstante; kB ... Boltzmann-
Konstante; T ... Temperatur; 2ẑ  ... mittlere quadratische Auslenkung des Cantilevers durch thermische 
Vibration) 
Beim Aufnehmen der Kraft-Abstands-Kurven wurde in ei em offenen Tropfen gearbeitet. Die 
Flüssigkeit wurde über Kapillarkräfte zwischen Cantileverhalter und Probenoberfläche 
gehalten (Veeco, 2004; Wright & Revenko, 2004). Alle Flüssigkeiten wurden bei möglichst 
wenig Kontakt mit Luft in Borosilikatglas oder in ein r Spritze gelagert. Die Glasgefäße bzw. 
die Spritzen wurden zuvor mit der jeweiligen Probenflüssigkeit gespült. Beim Füllen der 
Spritze wurde streng darauf geachtet, dass möglichst keine Luft mit aufgezogen wird. Die 
Flüssigkeit wurde vorsichtig in den Spalt zwischen Substrat und Cantileverhalter gespritzt und 
anschließend mit einem fusselfreien Papiertuch wieder ntfernt. Der Tropfen wurde auf diese 
Weise mindestens dreimal ausgetauscht, um die Versuchsanordnung ausreichend zu spülen. 
In Anlehnung an Zhmud et al. (1998) und Drechsler et al. (2004) erfolgten die 
Kraftmessungen nicht sofort nach dem Setzen des Tropfens sondern erst 5 min danach. Die 
Wartezeit ist nötig, weil Temperaturgradienten und Strömungen innerhalb der Flüssigkeit das 
Anwortsignal stören. Die Wartezeit durfte wegen derV dunstung der Probeflüssigkeit nicht 
zu lang gewählt werden. 
Vor dem Start der eigentlichen Kraftmessungen wurde in Anlehnung an Todd & Eppell 
(2004) die Topografie der Probe im Bereich 1 x 1 µm² aufgenommen. Zum einen wurde 
damit bei den Wafern kontrolliert, ob die Oberfläche fehlerfrei ist und zum anderen mussten 
die auf dem Si-Träger fixierten Schleifpartikel lokalisiert werden. Auf der gescannten 
Oberfläche wurden bei den Versuchen, bei denen Kraftkurven zwischen AFM-Sonde und 
Wafer aufgenommen wurden, neun Punkte je gescannten Bereich festgelegt. Bei den 
Versuchen, bei denen die Kraftmessungen zwischen AFM-Sonde und Schleifpartikel 
erfolgten, waren es beliebig viele Punkte, wobei diAFM-Sonde über dem Zentrum der 
Partikel positioniert wurde. Während der Kraftmessung wird der Abstand zwischen Sonde 
Material und Methoden 
68 
und Probe variiert (Digital Instruments, 1999; Prate  et al., 1995; Veeco, 2004; 
Weidenhammer, 1998). Die Kraftmessung besteht dabei aus der Annäherung von Probe und 
Sonde bis zum Kontakt, dem Erreichen eines festgelegten Wertes (Trigger) für die 
Auslenkung des Cantilevers und dem Rückzug (Digital Instruments, 1999; Prater et al., 1995; 
Veeco, 2004; Weidenhammer, 1998). Während dieses Zyklus wird die Auslenkung des 
Cantilevers in Abhängigkeit vom Proben-Sonden-Abstand beobachtet (Digital Instruments, 
1999; Ralston et al., 2005). In Anlehnung an Jones et al. (2002) wurden mindestens acht 
Annäherungs-Rückzugs-Zyklen an ein und demselben Punkt aufgenommen, bevor zu einem 
neuen Punkt gewechselt wurde. Die zurückzulegende Str cke wurde mit 4 µm, die 
Geschwindigkeit, mit der der Zyklus durchfahren wird, mit 400 nm/s bzw. 0,5 Hz und eine 
maximale Auslenkung des Cantilevers im Kontakt mit 40 nm als Trigger am Gerät festgelegt. 
Einige Autoren (Jones et al., 2002; Toikka & Hayes, 1997; Weidenhammer, 1998) schreiben, 
dass der Annäherungs-Rückzugs-Zyklus mit variabler G schwindigkeit durchfahren werden 
kann, da diese keinen Einfluss auf das Ergebnis hat. Allerdings haben Zhmud et al. (1998) 
Unterschiede in den Ergebnissen bei der Variation der Zyklengeschwindigkeit nachgewiesen 
und führen diese auf mögliche hydrodynamischen Effekte zurück. Auf Grund dessen wurde 
die Geschwindigkeit für Annäherung und Rückzug immer konstant gehalten.  
Beim Wechsel der Flüssigkeit wurde das System mindestens dreimal mit der neuen 
Flüssigkeit gespült. Nach dem Wechsel der Probenflüssigkeit wurden die neuen Messungen 
nicht wieder im gleichen Scanbereich der Probenoberfläche durchgeführt. 
Bei den Kraftmessungen in Abhängigkeit von der Elektrolytkonzentration der Flüssigkeit 
wurde die Messreihe in Anlehnung an Drechsler et al. (2004) mit der Flüssigkeit mit der 
geringsten Konzentration begonnen und mit Flüssigkeiten stufenweise ansteigender 
Elektrolytkonzentration bis zur Flüssigkeit mit der höchsten Konzentration fortgesetzt. 
Anschließend erfolgte die Wiederholung der Messungen mit stufenweise abnehmender 
Elektrolytkonzentration. Bei Messungen, bei denen dr pH-Wert der Flüssigkeit variierte, 
wurde die Kraftmessung bei dem höchstem pH-Wert begonnen und anschließend stufenweise 
reduziert und in der Wiederholung wieder erhöht. Mit d eser Vorgehensweise konnte 
überprüft werden, ob die Spitze evtl. verunreinigt oder beschädigt ist. Beim Auftreten von 
Unregelmäßigkeiten oder größeren Abweichungen wurde das System auseinander genommen 
und gereinigt. Zusätzlich konnte kontrolliert werden, ob der Austausch der Probenflüssigkeit 
vollständig erfolgt ist und ob die beteiligten Oberflächen durch die Elektrolyte verändert 
wurden bzw. ob die Adsorption der Ionen reversibel ist. 
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Alle Messungen wurden mit jeweils allen Elektrolytkonzentrationen bzw. pH-Werten mit 
einer neuen Sonde und einer neuen Probe wiederholt. 
3.6.3 Die Auswertung der aufgenommen Kraft-Abstands-Kurven 
Das AFM detektiert sowohl die am Piezoscanner anliegende Spannung in z-Richtung als auch 
die Spannung, die an der Photodiode anliegt (Heinz t al., 2004; Ralston et al., 2005). Das 
Ergebnis sind vom untersuchten System abhängige charakteristische Kurvenverläufe (Digital 
Instruments, 1999; Ralston et al., 2005; Veeco, 2004). Ein typischer Verlauf einer solchen 
Wechselwirkungskurve ist in Abbildung 3.14 dargestellt. 
Abbildung 3.14: Typischer Verlauf der wegabhängigen Kurve mit einer schematischen 
Darstellung der entsprechenden Wechselwirkung zwischen AFM-Sonde und Probe nach 
Digital Instruments (1999) und Ralston et al. (2005). 
Leite & Herrmann (2005) teilen Annäherungs- und Rückzugskurve grob in die drei Bereiche 
Nulllinie, Nicht-Kontaktbereich und Kontaktbereich ein. In der Nulllinie sind Sonde und 
Probe so weit voneinander entfernt, dass sie nichts voneinander „spüren“ und die 
Cantileverauslenkung gleich Null ist (Leite & Herrmann, 2005). Bei Annäherung (Strecke A) 
wird der Cantilever entsprechend der wirkenden Kräfte ausgelenkt, ohne aber mit der 
Oberfläche in Kontakt zu kommen (Prater et al., 1995). Der Nicht-Kontaktbereich der 
Annäherungskurve enthält die Informationen über anziehende oder abstoßende Kräfte (Leite 
& Herrmann, 2005). Sind die wirkenden Anziehungskräfte groß genug, springt die Sonde an 
die Oberfläche der Probe (Punkt B, „Jump In“ Abbildung 3.14). Probe und Sonde befinden 
sich nun im Kontakt (Prater et al., 1995; Veeco, 2004). Die Probe wird noch solange weiter 
angehoben (Strecke C), bis der Trigger für die Auslenkung des Cantilevers erreicht ist (Prater 
et al., 1995; Veeco, 2004).  
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Der Anstieg des linearen Bereichs der Kontaktstrecke, die so genannte „Constant Compliance 
Region“, wird zur Berechnung der Empfindlichkeit des Cantilevers verwendet. Dieser Wert 
ist für die Umrechnung der an der Photodiode aufgezeichneten Spannung in die 
Cantileverauslenkung erforderlich (Drechsler et al., 2004; Feiler et al., 2000; Prater et al., 
1995; Weigl, 2004) und hängt außer vom verwendeten Ca tilever selbst noch von dem Ort 
des Laserstrahls auf dem Cantilever sowie von der Qualität des reflektierten Laserstrahls ab 
(Drelich et al., 2006). Die Empfindlichkeit des Cantilevers wurde repräsentativ für jede 
Cantileversorte bestimmt und vor Beginn der Kraftmessung an der entsprechenden Stelle in 
der Gerätesoftware eingepflegt. Über die Empfindlichkeit des Cantilevers wird außerdem 
festgelegt, ab wann der Abstand zwischen den beiden Oberflächen gleich Null ist (Drechsler 
et al., 2004; Drelich et al., 2006). Es kann dabei all rdings nicht unterschieden werden, ob es 
sich um einen „wahren“ Kontakt handelt oder ob es lediglich zu einem Kontakt zwischen 
stark adsorbierten Schichten kommt (Drechsler et al., 2004; Drelich et al., 2006; Ralston et 
al., 2005; Sokolov et al., 2006). Der Fehler kann laut Drelich et al. (2006) einige Nanometer 
betragen. Sind beide Oberflächen kompressibel, stellt sich der Kontakt bereits vor der 
Constant Compliance Region ein (Ralston et al., 2005). Strecke C hat dann außer dem 
linearen noch einen nicht-linearen Abschnitt, welchr Auskunft über die Probensteifigkeit gibt 
(Leite & Herrmann, 2005). Ist der Cantilever ausreich nd steif, kann die Sonde in die Probe 
hineingedrückt werden. In diesem Fall können Informationen über die Materialelastizität der 
Probe gewonnen werden (Prater et al., 1995; Veeco, 2004). 
Nach Erreichen des Triggers wird der Abstand zwischen Probe und Sonde wieder vergrößert. 
Sind die Teile der Kurve von Annäherung (Strecke C) und Rückzug (Strecke D) 
(Abbildung 3.14) bei dem sich beide Oberflächen im Kontakt befinden nicht linear und nicht 
parallel zueinander, gibt die Hysterese Auskunft über eine plastische Deformation der Probe 
(Leite & Herrmann, 2005). Auf Grund von Adhäsion sowie während des Kontaktes 
gebildeten Bindungen oder mechanischen Verhakungen zwischen Sonde und Probe können 
beide über eine längere Distanz im Kontakt bleiben, als der ursprüngliche Kontaktpunkt 
(Punkt B) bei Annäherung beider Oberflächen (Leite & Herrmann, 2005; Prater et al., 1995; 
Veeco, 2004). Ist die Federkonstante des Cantilevers größer als der Gradient der 
Adhäsionskraft von Sonde und Probe, trennen sich beide Oberflächen (Leite & Herrmann, 
2005). In diesem Punkt, Punkt E in Abbildung 3.14 bzw. dem so genannten „Jump Off“, 
springt der Cantilever zurück in seine Ausgangsposition (Nulllinie) (Drechsler et al., 2004; 
Prater et al., 1995; Veeco, 2004). Aus dem Kontaktbereich der Rückzugskurve kann demnach 
die Kraft bestimmt werden, die nötig ist, um die bestehenden Bindungen bzw. die Adhäsion 
zu überwinden (Leite & Herrmann, 2005; Prater et al., 1995; Veeco, 2004). 
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Die Umrechnung der Cantileverauslenkung in eine Kraft erfolgte über das Hooke’sche Gesetz 
(Gleichung 3.18) unter Verwendung der Software Igor Pro 6.21 (Wave Metrics, Inc., Lake 
Oswego, OR, USA). In diese Berechnung geht die Federkonstante des Cantilevers ein (Digital 
Instruments, 1999; Prater et al., 1995; Ralston et al., 2005; Veeco, 2004; Weidenhammer, 
1998). Die repulsiven Kräfte sind größer Null, die attraktiven kleiner Null (Burtovyy et al., 
2007; Weidenhammer, 1998). 
( ) ( )DdkDF ⋅=  (3.18) 
(D … Abstand zwischen den Festkörperoberflächen; d ... Cantileverauslenkung; F ... Kraft; 
k … Federkonstante) 
Die Kraft  zwischen den Festkörperoberflächen wird für alle Gleichgewichtsabstände von der 
Rückstellkraft der Feder kompensiert (Weidenhammer, 1998). Auf Grund der Steifigkeit der 
Feder sind nicht alle Bereiche der theoretischen Kraft-Abstands-Kurve einer Messung 
zugänglich (Leite & Herrmann, 2005). Die Grenzen der experimentell zugänglichen Bereiche 
sind gegeben durch  (Weidenhammer, 1998): 
k
dD
DdF =)(  
(3.19) 
(D … Abstand zwischen den Festkörperoberflächen; F ... Kraft; k … Federkonstante) 
Für das Gleichgewicht gelten folgende Stabilitätskri erien (Weidenhammer, 1998): 
• Es ist stabil, wenn: k
dD
DdF <)( . 
• Es ist labil, wenn: k
dD
DdF >)( . 
Im labilen Gleichgewicht können keine Kräfte gemessen werden und es kommt zum „Jump 
In“ bzw. „Jump Off“ (Leite & Herrmann, 2005). Abbildung 3.15 zeigt den Unterschied 
zwischen durch Messung zugänglicher und theoretischer Kraft-Abstands-Kurve sowie wie die 
Oberflächen bei Erreichen der Instabilitätspunkte sowohl bei Annäherung als auch bei 
Rückzug in neue Gleichgewichtspositionen springen. 
Material und Methoden 
72 
Abbildung 3.15: Vergleich von durch Messung zugänglicher und theoretischer Kraft-
Abstands-Kurve in Anlehnung an Weidenhammer (1998). 
(F ... Kraft; k … Federkonstante; x… Abstand von der Oberfläche) 
Der „Jump In“ findet in Abhängigkeit von der Federkonstante des Cantilevers sehr nahe am 
Maximum der Kraft-Abstands-Kurve statt, jenem Punkt also, bei dem der an der Sonde 
wirkende Kraftgradient gleich Null ist (Weidenhammer, 1998). Die Position des repulsiven 
Maximums sowie der Einflussbereich der anziehenden Kräfte sind folglich messbar 
(Drechsler et al., 2004; Drechsler & Grundke, 2005; Weidenhammer, 1998). Das attraktive 
Minimum kann aus dem „Jump In“ nicht bestimmt werden, da der Endpunkt des Sprungs von 
der Federkonstante des Cantilevers abhängt (Weidenhammer, 1998). Die Adhäsions bzw. 
auch die Stärke der Anziehung zwischen zwei Festkörpern entspricht der Kraft bzw. Energie 
am „Jump Off“. Sie muss aufgewendet werden, um den Ko takt zwischen zwei Festkörpern 
wieder zu lösen (Drechsler et al., 2004; Weidenhammer, 1998). Adhäsion liegt aber nur vor, 
wenn in der theoretischen Kraft-Abstands-Kurve ein attraktives Minimum existiert, die 
Kraft also kleiner Null ist. Ein Minimum mit einer Kraft größer Null führt auch zu einem 
„Jump Off“, zeigt aber eine verminderte repulsive Wechselwirkung an (Weidenhammer, 
1998). Das „Jump Off“ wird von den Wechselwirkungskräften bei kleinen Abständen und im 
Kontakt bestimmt, so dass sie durch Modifizierung der Oberfläche, beispielsweise durch 
adsorbierte Ionen, Moleküle oder dünne Filme, empfindlich verändert werden können 
(Weidenhammer, 1998). 
In Anlehnung an Sokolov et al. (2006) wurden aus der großen Anzahl an Kraftkurven die fünf 
Aussagefähigsten ausgewählt und in der Auswertung berücksichtigt. Die an verschiedenen 
Stellen aufgenommenen Kraftkurven wurden in Anlehnung an Drechsler et al. (2004) weder 
gemittelt noch geglättet sondern unabhängig voneinader analysiert. Die Kurven von 
Annäherung und Rückzug wurden getrennt voneinander ausgewertet. 
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3.6.3.1 Kraftmessungen zur Beurteilung der unterschiedlich modifizierten AFM-Sonden 
In einem ersten Teil wurden Kraft-Abstands-Messungen zwischen Si-Wafer mit nativer 
SiO2-Oberfläche (Siltronic AG, München, D) und AFM-Sonde , welche sich im Radius 
sowie in der Herstellung unterscheiden, in Abhängigkeit von der Elektrolytkonzentration in 
KCl-Lösung durchgeführt. Zusätzlich wurden theoretische Wechselwirkungskurven 
berechnet, um diese mit den gemessenen Kurven zu vergleichen. Zhang et al. (2004) legen zur 
Berechnung das Modell der elektrochemischen Doppelschicht (EDL) zu Grunde 
(Gleichung 3.20), welches seinen Ursprung in der eindimensionalen Poisson-Boltzmann-
Gleichung (Gleichung 1.14, Kapitel 1.4.1) hat. Todd & Eppell (2004) sowie Zypman (2006) 
nutzen ebenfalls das EDL-Modell, erweitern dieses aber um einen zusätzlichen Term, der die 
Born-Abstoßung (HCR) über das Lennard-Jones-Potenzial berücksichtigt (Gleichung 3.21). 
Theoretische Wechselwirkungskurven wurden sowohl nach Gleichung 3.20 als auch 
Gleichung 3.21 berechnet und untereinander sowie mit den gemessenen Kurven verglichen. 
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(3.21) 
(B … Parameter; d … Abstand zwischen AFM-Sonde und Probenoberfläche; d0 … Abstand der beiden 
Festkörperoberflächen bei Kontakt; EDL … Modell der lektrochemischen Doppelschicht; G … Freie 
Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; HCR … Lennard-Jones-Potenzial; εr … relative 
Dielektrizitätskonstante im Vergleich zum Vakuum; ε0 … Dielektrizitätskonstante im Vakuum; σ1σ2 … Produkt 
der Oberflächenladungsdichten von AFM-Sonde und Proben berfläche; 1/κ … Debye-Länge) 
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(3.22) 
(c … Konzentration der Ionen; e0 ... Elementarladung; kB ... Boltzmann-Konstante; NA ... Avogadro-Konstante; 
T ... Temperatur; z ... Wertigkeit der Ionen; εo ... Dielektrizitätskonstante im Vakuum; εr …  relative 
Dielektrizitätskonstante im Vergleich zum Vakuum; 1/κ … Debye-Länge) 
Die Dielektrizitätskonstante in Vakuum beträgt 8,85 x 10-12 C2/(Jm). Als relative 
Dielektrizitätskonstante im Vergleich zum Vakuum wurde der Wert 78,5 von Wasser 
verwendet. Der Wert für den Parameter B wurde Israelachvili (1992) entnommen und beträgt 
10-72 Jm6. Für die Debye-Länge wurde in Abhängigkeit von derElektrolytkonzentration der 
nach Isrealachvili (1992) berechnete theoretische Wert eingesetzt (Gleichung 3.22). Über das 
Produkt der Oberflächenladungsdichten von AFM-Sonde und Probenoberfläche (σ1σ2) 
wurden die theoretischen Wechselwirkungskurven an die gemessenen angepasst. Zur 
Vereinfachung der Berechnungen wurde der Wert für den Abstand der beiden Oberflächen 
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bei Kontakt mit Null gleichgesetzt. Diese Vereinfachung ist zulässig, da es ohnehin nicht 
möglich ist, im Vorfeld zu wissen, ab welchem Abstand Sonde und Probenoberfläche in 
Kontakt sind. Anschließend wurde der Wert für d0 bestimmt und die modellierte Kurve in 
Anlehnung an Todd & Eppell (2004) um den entsprechenden Betrag auf der x-Achse 
verschoben. 
Die berechneten Kurven gelten für Wechselwirkungen zwischen ebenen und planparallelen 
Grenzflächen (Ralston et al., 2005; Weidenhammer, 1998; Zypman, 2006). Experimentell 
werden für direkte Kraftmessungen jedoch gekrümmte Ob rflächen bevorzugt, weil dort der 
Kontakt nur in einem Punkt stattfindet und durch einfache Translation eines 
Wechselwirkungspartners ein neuer, „frischer“ Kontaktpunkt gefunden werden kann 
(Weidenhammer, 1998). Um also die theoretischen Wechselwirkungskurven mit den 
experimentell ermittelten Kraft-Abstands-Kurven vergl ichen zu können, mussten diese 
entsprechend umgerechnet werden. Eine mathematische Standardmethode zur Interpretation 
von Kraft-Abstands-Daten ist die Näherung nach Derjaguin (Derjaguin, 1934), welche 
unterschiedliche Wechselwirkungsgeometrien berücksichtigt (Tabelle 3.10) (Hartley, 2005; 
Israelachvili, 1992; Kuntzsch, 2004; Weidenhammer, 1998). 
Tabelle 3.10: Derjaguin-Näherungen für verschiedene Wechselwirkungsgeometrien 
(Israelachvili, 1992). 
Geometrie  Wechselwirkungsenergie zwischen planparallelen Oberflächen 
Platte-Platte  
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(D ... Abstand zwischen den Festkörpern; F ... Wechs lwirkungskraft; R bzw. Ri ... Krümmungsradien; 
G … freie Wechselwirkungsenergie; Θ ... Winkel zwischen zwei gekreuzten Zylindern; att … attraktiv, 
anziehend; ges … gesamt; rep … repulsiv, abstoßend) 
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Die Derjaguin-Näherung gilt jedoch nur, wenn folgend  Randbedingungen erfüllt sind (Arai 
& Fujihira, 1994; Bhattacharjee & Elimelech, 1997; Hartley, 2005; Israelachvili, 1992; 
Kuntzsch, 2004; Ralston et al., 2005; Todd & Eppell, 2004; Weidenhammer, 1998; Zypman, 
2006): 
• Der charakteristische Radius der AFM-Sonde muss viel größer sein, als die 
charakteristische Reichweite der Wechselwirkung.  
• Der Sondenradius muss vom Abstand zwischen den Festkörpern unabhängig sein. 
• Die gekrümmte Oberfläche muss konvex sein. 
Die Anwendung der Derjaguin-Näherung ist sinnvoll für die Colloid Probe-Technik, aber 
fragwürdig, wenn scharfe Spitzen für Kraftmessungen ei gesetzt werden (Halperin & 
Zhulina, 2010). In vielen kolloidalen Systemen ist die charakteristische Größe der Partikel 
kleiner als die Reichweite der Wechselwirkungen, besonders wenn diese langreichweitig 
wirken. Debye-Längen können sich beispielsweise über mehrere Nanometer erstrecken. Das 
ist mehr als die Größe mancher Kolloide. Zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte von 
CMP-relevanten Systemen werden die Schleifpartikel durch eine AFM-Sonde simuliert, 
wobei der Radius der AFM-Sonde dem Radius der Schleifpartikel entsprechen soll. Damit 
kommen AFM-Sonden mit Radien < 80 nm zum Einsatz. Die Reichweite der 
Wechselwirkungen könnte eventuell in der gleichen Größenordnung wie die Sondenradien 
liegen oder darüber hinausgehen. Für die Anwendung der Derjaguin-Näherung muss der 
Radius der AFM-Sonde aber deutlich größer sein als die Reichweite der 
Wechselwirkungskräfte. Eine mögliche Alternative zur Derjaguin-Näherung ist die 
Rechenvorschrift „Surface Element Integration“ (SEI) (Gleichung 3.23). Sie wurde von 
Bhattacharjee & Elimelech (1997) entwickelt und bereits erfolgreich von Todd & Eppell 
(2004) angewendet. Die SEI-Vorschrift steht für die Umrechnung der 
Wechselwirkungsgeometrie Platte-Platte in die Wechslwirkungsgeometrie Kugel-Platte zur 
Verfügung (Zypman, 2006). Gleichung 3.24 ist die von Zypman (2006) aus Gleichung 3.23 
hergeleitete analytisch lösbare Gleichung, die für die Berechnung der theoretischen Kraft-
Abstands-Kurven verwendet wurde. 
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(3.24) 
(B … Parameter; d … Abstand zwischen AFM-Sonde und Probenoberfläche; F … Kraft; G … Freie 
Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; R … Radius er Sonde; r … Laufvariable; SEI … Rechenvorschrift 
„Surface Element Integration“; εr … relative Dielektrizitätskonstante im Vergleich zum Vakuum; 
ε0 … Dielektrizitätskonstante im Vakuum; σ1σ2 … Produkt der Oberflächenladungsdichten von AFM-Sonde 
und Probenoberfläche; 1/κ … Debye-Länge) 
Sowohl für die Anwendung der Derjaguin-Näherung alsuch für die Anwendung der 
SEI-Rechenvorschrift muss der Radius der AFM-Sonde bekannt sein. Dieser wurde in 
Anlehnung an Drechsler et al. (2004) und Feiler et al. (2000) für jede verwendete AFM-Sonde 
anhand von REM-Aufnahmen mit Hilfe der Software Scandium 5.1 (Olympus Soft Imaging 
Solutions GmbH, Münster, D) bestimmt. Die Aufnahme d r REM-Bilder erfolgte im 
Anschluss an die Kraftmessungen, da die Elektronen di  Oberflächenchemie der Sonde 
irreversibel verändern. Das Aufdampfen einer leitfäh gen Schicht entfiel. 
3.6.3.2 Kraftmessungen zur Simulation CMP-relevanter Systeme 
In einem zweiten Teil wurden systematisch Kraftmessungen an CMP-relevanten Systemen 
durchgeführt. Sowohl die Wafer-Schleifpartikel- alsuch die Schleifpartikel-Schleifpartikel-
Versuche wurden in der kontinuierlichen Phase der entsprechenden Slurry durchgeführt, 
wobei das Schleifpartikel durch eine entsprechend mo ifizierte AFM-Sonde ersetzt wurde. 
Zur Bereitstellung der kontinuierlichen Phase wurde di  Slurry mit der Zentrifuge 5804 R 
(Eppendorf-Netheler-Hinz GmbH, Hamburg, D) zentrifug ert (10000 U/min, 30 min, 24 °C) 
und lediglich der Überstand für die Kraftmessungen verwendet. Die Einstellung der 
gewünschten pH-Werte erfolgte, durch die Zugabe entsprechender Mengen HCl bzw. NH4OH 
(Konzentration jeweils: 10-1 mol/l) zum Überstand. Um die Ergebnisse der Kraftmessungen 
untereinander vergleichen zu können, wurden die Kraft-Abstands-Kurven zunächst auf den 
Sondenradius skaliert und in geometrieunabhängige Kurven der Freien 
Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit (FIE) umgerechnet. In Anlehnung an Sokolov et 
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al. (2006) erfolgte die Auswertung der FIE-Kurven ah nd folgender charakteristischer 
Größen: 
• Annäherungskurven: Debye-Länge bei elektrostatischer Abstoßung; 
FIE beim „Jump In“ bei Anziehung 
• Rückzugskurven:   FIE am „Jump Off“ bei Adhäsion 
Zur Ermittlung der Debye-Länge erfolgte die Anpassung der folgenden Funktion an die 
FIE-Kurven: 
( ) dG d a eκ− ⋅= ⋅  (3.25) 
(a … Parameter für die Anpassung; d … Abstand zwischen AFM-Sonde und Probenoberfläche; G … Freie 
Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; 1/κ … Debye-Länge) 
Die experimentell ermittelte Debye-Länge wurde anschließend mit der nach Isrealachvili 
(1992) berechneten Debye-Länge (Gleichung 3.22) verglichen. 
Obwohl das „Jump In“ nicht dem attraktiven Minimum der theoretischen 
Wechselwirkungskurve entspricht, sondern der Endpunkt des Sprungs lediglich von der 
Federkonstante des Cantilever abhängt, wurde dieser Wert bei der Auswertung berücksichtigt. 
Bei Annäherung der beiden Festkörperoberflächen zeigt d eser Wert qualitativ, dass 
Anziehungskräfte zwischen beiden Oberflächen wirken, jedoch nicht quantitativ deren Stärke. 
Die Adhäsion zwischen den beiden Festkörpern bzw. das primäre Minimum der theoretischen 
Wechselwirkungskurve wurde in Anlehnung an Drechsler et al. (2004) und Weidenhammer 
(1998) aus dem „Jump Off“  bestimmt. 
3.7 Polierversuche 
Um die Bedeutung der Fließeigenschaften der Poliersuspension sowie der 
Wechselwirkungskräfte auf das Ergebnis des CMP abschätzen zu können, wurden 
Polierversuche am Institut für Halbleiter- und Mikrosystemtechnik, TU Dresden, D 
durchgeführt. Poliert wurden thermisch oxidierte 4-Zoll-Si-Wafer mit einer SiO2-Schichtdicke 
von 1000 nm auf der Oberfläche. Als Poliermaschine kam das CMP-TOOL Mecapol E460 
(STEAG, Grenoble, Fr) zum Einsatz. Poliertisch und Polierkopf rotierten mit einer 
Geschwindigkeit von 40 U/min. Der zu polierende Wafer wurde mit einem Arbeitsdruck von 
3 Psi (≈ 20,7 kPa) (Anpress- und Gegendruck) bearbeitet. Bei dem verwendeten Pad handelte 
es sich um ein IC-1000/SUBA IV (K-Grooved) (Rodel Inc., Newark, DE, USA). Die 
Konditionierung des Polierpads erfolgte ex-situ für 1 min. 
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Als Poliersuspensionen kamen sowohl Klebosol als auch die Aerosil 300-Slurry mit 
KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l als kontinuierliche Phase zum Einsatz, 
wobei jeweils die pH-Werte 3; 5; 7 oder 10 getestet wurden. Diese Poliersuspensionen hatten 
jeweils einen Feststoffgehalt von 15 (w/w) %. Es wurden auch Polierversuche mit der Ceria-
Slurry bei den pH-Werten 3 und 8 durchgeführt (Barth  et al., 2011). Die Ceria-Slurry hatte 
einen Feststoffgehalt von 8 (w/w) %. Der Wafer wurde bei einer konstanten Slurryflussrate 
von 150 ml/min unterschiedlich lang (0,5 bis 2 min) poliert. Zur Reinigung wurde der Wafer 
sofort im Anschluss für 1 min mit destilliertem Wasser auf dem gleichen Polierpad bei einem 
Anpressdruck von 0,8 Psi (≈ 5,5 kPa) weiter poliert und anschließend mit destillier em 
Wasser abgespült. Abschließend wurde der polierte Wafer mit Stickstoff trocken geblasen. 
Zur Berechnung der Abtragsrate wurde die Dicke der SiO2-Schicht vor und nach dem 
Polieren mit einem spektroskopischen Reflektometer (Ingenieurbüro Schönberger, 
Regensburg, D) bestimmt und auf die Polierdauer bezog n. Die Qualität der Oberfläche 
wurde nicht untersucht. 
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4 Ergebnisse und Diskussion 
4.1 Eigenschaften der verwendeten Wechselwirkungskomponenten 
4.1.1 Eigenschaften der Waferoberfläche 
Zur Aufklärung der Wechselwirkungskräfte beim Polieren von Siliziumdioxid kamen 
Si-Wafer mit einer thermisch oxidierten SiO2- berfläche zum Einsatz. Die SiO2-Schicht hatte 
nach der RCA-Reinigung eine Dicke von (104,90 ± 5,04) nm. Dieser Wert wurde mit Hilfe 
eines Ellipsometers bestimmt. RMS-Rauheit bzw. maxiler Berg-Tal-Abstand wurden 
anhand von AFM-Topografien im Scanbereich von 1 x 1 µm² ausgewertet und betragen 
(0,23 ± 0,09) nm für die RMS-Rauheit bzw. (2,81 ± 1,62) nm als maximaler Berg-Tal-
Abstand. Ein Beispiel für die Topografie der Oberfläche zeigt Abbildung 4.1. 
Abbildung 4.1: AFM-Topografie (links) eines thermisch oxidierten Si-Wafers. Das 
Diagramm (rechts) zeigt das entsprechende Höhenprofil entlang der grünen Linie. 
Um die Wechselwirkungen zwischen Wafer und Slurry zu charakterisieren wurden 
pH-abhängige Strömungspotenzialmessungen in der kontinuierlichen Phase der 
Poliersuspension durchgeführt. Bei den beiden kommerziellen Slurries Klebosol und Ceria-
Slurry wurden die Partikel mittels Zentrifugation entf rnt; bei der Modellsuspension 
Aerosil 300-Slurry erfolgte direkt der Einsatz der KCl-Lösung mit einer 
Elektrolytkonzentration von 10-3 mol/l. Jedoch waren die Strömungspotenzialmessungen in 
der kontinuierlichen Phase der kommerziellen Slurries auf Grund einer zu hohen elektrischen 
Leitfähigkeit nicht möglich. 
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Abbildung 4.2: Zetapotenzial eines thermisch oxidierten Si-Wafers im Kontakt mit der 
KCl-Lösung mit einer Elektrolytkonzentration von 10-3 mol/l, aufgenommen in Abhängigkeit 
vom pH-Wert. 
(ThOx … thermisch oxidiert) 
Abbildung 4.2 zeigt die Zetapotenzialkurve, welche in KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l an der SiO2-Oberfläche eines thermisch oxidierten 
Si-Wafers in Abhängigkeit vom pH-Wert aufgenommen wurde. Beim SiO2 ist die 
Oberflächenladung über die Anzahl der dissoziierten Silanol-Gruppen festgelegt (Grabbe & 
Horn, 1993; Iler, 1979). Mit zunehmendem pH-Wert wird die Oberflächenladung zunehmend 
negativer, da die Anzahl der dissoziierten Silanol-Gruppen zunimmt. Ab einem pH-Wert von 
etwa 6,5 ist die Abspaltung der H+-Ionen nahezu komplett: Das Zetapotenzial erreicht ein 
Plateau mit (62,9 ± 0,8) mV. Der IEP konnte nicht detektiert werden, liegt aber nach 
Extrapolation der Messkurve etwa bei einem pH-Wert von 2,0. 
4.1.2 Eigenschaften der Poliersuspensionen 
Für die Interpretation der Ergebnisse aus den rheologischen Untersuchungen sowie den 
Kraftmessungen war eine genaue Charakterisierung der Poliersuspensionen erforderlich. Die 
Datenblätter der kommerziellen Slurries enthielten nicht alle nötigen Parameter und die 
Eigenschaften der Modellslurry waren ebenfalls zu bestimmen. 
Von den kommerziellen Slurries Klebosol und Ceria-Slurry wurden der Feststoffgehalt der 
Originalslurry und die Dichte der Suspension sowie der Suspensionskomponenten ermittelt. 
Diese Parameter waren erforderlich, um für die geplanten konzentrationsabhängigen 
Messungen den Volumenbruch dieser Suspensionen berechn n zu können. Für die 
Modellsuspension Aerosil 300-Slurry konnte die Bestimmung von Feststoffgehalt und Dichte 
der Slurry entfallen, da diese Slurries direkt mit dem gewünschten Volumenbruch hergestellt 
wurden. Die ermittelten Slurryeigenschaften sind in Tabelle 4.1 zusammengefasst. 
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Tabelle 4.1: Experimentell ermittelte Eigenschaften der verwendeten Slurries und 
Slurrybestandteile. 
Parameter Klebosol Aerosil 300-Slurry Ceria-Slurry 
Feststoffgehalt [(w/w) %] 30,710 - 21,580 
Dichte [g/ml]: 
• Slurry   1,196 -   1,228 
• Disperse Phase   2,170 2,200   1,2801 
  7,3002 
• Kontinuierliche Phase   0,998 cKCl = 10
-3 mol/l: 0,997 
cKCl = 10
-1 mol/l: 1,001 
  0,997 
(c … Konzentration ; 1 … experimentell ermittelter Wert; 2 … GESTIS-Stoffdatenbank (2011)) 
 
Die für die Ceria-Partikel ermittelte Dichte weicht sehr stark vom nachgeschlagenen Wert ab 
(Tabelle 4.1). Es wird vermutet, dass die Ceria-Slurry Additive enthält, die das Ergebnis 
verfälschen. Zur Berechnung des Volumenbruches wurde die nachgeschlagene und nicht die 
experimentell ermittelte Dichte für Ceria verwendet. 
Zur Charakterisierung der Partikelform wurden REM- und CryoTEM-Aufnahmen von den 
getesteten Slurries angefertigt. Die REM-Aufnahmen d r dispersen Phase der Suspensionen 
Klebosol, Aerosil 300-Slurry sowie Ceria-Slurry werd n in Abbildung 4.3 gezeigt. 
Abbildung 4.4 zeigt CryoTEM-Aufnahmen dieser drei Slurries. Die Silica-Partikel des 
Klebosols sind kugelförmig und liegen, wie die CryoTEM-Aufnahmen zeigen, bei dem 
pH-Wert 10 als Primärpartikel in der Suspension vor. Bei den Aerosil 300-Partikel lassen die 
REM-Aufnahmen keine Rückschlüsse auf ihre Form zu. Die CryoTEM-Aufnahmen der bei 
pH 10 in KCl-Lösung (KCl-Konzentration: 10-3 mol/l)  dispergierten Aerosil 300-Partikel 
lassen vermuten, dass es sich bei ihnen um unregelmäßig geformte Ketten, Aggregate oder 
Agglomerate handelt, welche aus beinah kugelförmigen Primärpartikeln aufgebaut sind. Der 
Energieeintrag beim Dispergieren der Aerosil 300-Partikel genügte nicht, die auf Grund der 
Herstellung (Flammenhydrolyse) gebildeten Agglomerate und/oder Aggregate in die 
Primärpartikel aufzubrechen. Die disperse Phase der Ceria-Slurry ist unregelmäßig geformt. 
Die CryoTEM-Aufnahmen zeigen, dass die Ceria-Partikel bei dem pH-Wert 3 als 
Primärpartikel vorliegen. 
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Abbildung 4.3: REM-Aufnahmen der dispersen Phase von Klebosol (a), der Aerosil 300-
Slurry (b) und der Ceria-Slurry (c). 
Abbildung 4.4: CryoTEM-Aufnahmen der Poliersuspensionen Klebosol (a) und Aerosil 300-
Slurry (Kontinuierliche Phase: KCl-Lösung der Konzetration 10-3 mol/l) (b) jeweils bei 
einem pH-Wert von 10 sowie der Ceria-Slurry bei einem pH-Wert von 3 (c). 
Des Weiteren wurde zur Charakterisierung der getestt n Slurries die 
Partikelgrößenverteilung mittels DLS am Zetasizer Nano ZS bestimmt. Da die DLS von 
kugelförmigen Partikeln zur Berechnung der Partikelgröße ausgeht, entspricht der für die 
pyrogenen Silica-Partikel ermittelte Durchmesser nicht der wahren Größe sondern einer 
Kugel mit dem gleichen Diffusionskoeffizienten (Arndt, 1996). Die Partikelgrößenmessungen 
wurden für alle getesteten Poliersuspensionen sowohl in Abhängigkeit vom Volumenbruch 
als auch in Abhängigkeit vom pH-Wert durchgeführt. In Abbildung 4.5 sind ausgewählte 
Ergebnisse zusammengefasst. 
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Abbildung 4.5: Partikelgrößenverteilung der getesteten Poliersuspensionen in Abhängigkeit 
vom Volumenbruch (a), dem pH-Wert (b-d) sowie der El ktrolytkonzentration (d). 
Abbildung 4.5a zeigt die Partikelgrößenverteilung der Aerosil 300-Slurry (KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l, pH-Wert: 5) in Abhängigkeit vom Volumenbruch, welcher 
zwischen 0,01 und 0,06 variiert wurde. Die Partikelgrößenverteilung entspricht unabhängig 
vom Volumenbruch einer Gaussverteilung. Beim geringsten Volumenbruch von 0,01 reicht 
die Verteilung der Partikel von etwa 40 bis 530 nm, wobei der Peak bei 180 nm liegt. Die 
vom Hersteller angegebene Primärpartikelgröße liegt bei 7 nm. Der Energieeintrag beim 
Dispergieren der Aerosil 300-Partikel war nicht hoc genug, um die auf Grund der 
Herstellung (Flammenhydrolyse) gebildeten Aggregate zu zerstören. Mit zunehmendem 
Volumenbruch nahm nicht nur die Breite der Verteilung zu, auch der Peak verschob sich in 
Richtung größerer Partikel. Mit Erhöhung des Volumenbruchs wird die Suspension 
zunehmend konzentrierter und die dispergierten Partikel beginnen sich gegenseitig zu 
beeinflussen. Offensichtlich führten die zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte zu 
Agglomeration und einer Vergrößerung der effektiv gemessenen Partikelgrößen. Zusätzlich 
nimmt die Viskosität der Suspension mit zunehmendem Volumenbruch zu und beginnt 
zunehmend von der zur Berechnung der Partikelgröße verwendeten Viskosität von Wasser 
abzuweichen. Für die Auswertung der Partikelgrößenverteilung in Abhängigkeit von pH-Wert 
10 100 1000 10000
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
20
22
24
26
28
 
 
P
ar
tik
el
gr
ö
ß
en
ve
rt
ei
lu
ng
 [n
m
-1
]
Partikelgröße [nm]
(a) Aerosil 300-Slurry (KCl: 10-3  mol/l),
pH 5, Volumenbruch:
 0,06
 0,04
 0,02
 0,01
10 100 1000 10000
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
20
22
24
26
28
 
 
P
a
rt
ik
el
g
rö
ß
e
nv
er
te
ilu
ng
 [
nm
-1
]
Partikelgröße [nm]
(b) Klebosol,
Volumenbruch 0,02:
 pH 10
 pH 7
 pH 5
 pH 3
10 100 1000 10000
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
20
22
24
26
28
 
 
P
ar
tik
el
gr
ö
ß
en
ve
rt
ei
lu
ng
 [n
m
-1
]
Partikelgröße [nm]
(c) Aerosil 300-Slurry (KCl: 10
-3
 mol/l),
Volumenbruch 0,02:
 pH 10
 pH 7
 pH 5
 pH 3
10 100 1000 10000
0
2
4
6
8
10
12
14
16
18
20
22
24
26
28
 
 
P
a
rt
ik
el
g
rö
ß
e
nv
er
te
ilu
ng
 [
nm
-1
]
Partikelgröße [nm]
(d) Volumenbruch 0,02,
Aerosil 300-Slurry, pH 10:
 KCl: 10-3  mol/l
 KCl: 10-1  mol/l
Ceria-Slurry:
 pH 3
 pH 8
Ergebnis und Diskussion 
84 
und Elektrolytkonzentration wurden aus diesen beiden Gründen die verdünnten Suspensionen 
bei einem Volumenbruch von 0,02 betrachtet (Abbildung 4.5b-d). 
Die Partikelgrößenverteilungen von Klebosol sowie der Aerosil 300-Slurry (KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) sind unabhängig vom pH-Wert (Abbildung 4.5b-c). Die 
Verteilung der in Klebosol dispergierten Silica-Partikel hat eine Breite von etwa 
45 bis 175 nm mit einem Peak bei ca. 80 nm. Damit ist die Verteilung der gefällten Silica-
Partikel enger als die der in der Aerosil 300-Slurry dispergierten pyrogenen Silica-Partikel. 
Bei ihnen hat die Verteilung eine Breite von etwa 30 bis 770 nm mit einem Peak bei etwa 
175 nm. Die in 10-1 mol/l-KCl-Lösung dispergierten Aerosil 300-Partikel haben eine 
Größenverteilung von etwa 20 bis 355 nm mit dem Peak b i 175 nm (Abbildung 4.5d), womit 
die Partikel kleiner sind, als wenn sie in 10-3 mol/l-KCl-Lösung dispergiert wurden. Bei einer 
höheren Elektrolytkonzentration ist die elektrochemische Doppelschicht um die Partikel 
stärker komprimiert (Everett, 1992). Daraus resultiert eine höhere Diffusionsgeschwindigkeit 
der Partikel, weshalb der mittels DLS ermittelte hydrodynamische Durchmesser der Partikel 
kleiner ist (Arndt, 1996). Bei der Ceria-Slurry hängt die Partikelgrößenverteilung deutlich 
vom pH-Wert ab (Abbildung 4.5d): Beim pH-Wert 3 wurden Partikelgrößen im Bereich von 
etwa 10 bis 460 nm mit dem Peak bei etwa 90 nm detekti rt und beim pH-Wert 8 im Bereich 
von etwa 0,3 bis 10,5 µm, wobei der Peak bei 4,0 µm lag. Da mit dem Zetasizer Nano ZS 
(Malvern Instruments Ltd., Malvern, UK) nur Partikelgrößen < 10 µm detektiert werden 
können, erfolgte die Bestimmung der Partikelgrößenverteilung der Ceria-Slurry mit dem 
pH-Wert 8 am Mastersizer Microplus (Malvern Instruments Ltd., Malvern, UK). Der 
pH-Wert der Ceria-Slurry hat einen sehr deutlichen Ei fluss auf die zwischenpartikulären 
Wechselwirkungen der Suspension. Während die Ceria-Partikel im sauren Bereich als 
Primärpartikel vorliegen, agglomerieren sie im basischen (Abbildung 4.6). 
Abbildung 4.6: CryoTEM-Aufnahmen der Ceria-Slurry beim pH-Wert 3 (a) und 8 (b). 
 
200 nm(a) 200 nm(b)
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Zur Abschätzung der Ladung auf der Oberfläche der dispersen Phase wurde das Zetapotenzial 
aller getesteter Slurries am Zetasizer Nano ZS mittels Elektrophoresemessungen bestimmt. 
Abbildung 4.7a zeigt das Zetapotenzial der in KCl-Lösung (KCl-Konzentration: 10-3 mol/l) 
dispergierten Aerosil 300-Partikel in Abhängigkeit von pH-Wert und Volumenbruch. Die 
Oberflächenladung war in allen Fällen negativ, wobei das Zetapotenzial mit zunehmenden 
pH-Wert abnimmt. Mit zunehmendem pH-Wert nimmt die Anzahl der dissoziierten Silanol-
Gruppen und folglich auch die Oberflächenladung der Partikel zu (Iler, 1979). Das ermittelte 
Zetapotenzial ist unabhängig vom Volumenbruch der Suspension. 
Abbildung 4.7: Zetapotenzial der Aerosil 300-Slurry in Abhängigkeit von Volumenbruch 
und pH-Wert (a) sowie der untersuchten Poliersuspensionen bei einem Volumenbruch von 
0,02 in Abhängigkeit vom pH-Wert (b). 
In Abbildung 4.7b ist das Zetapotenzial aller untersuchten Slurries in Abhängigkeit vom 
pH-Wert bei einem Volumenbruch von 0,02 dargestellt. Von der Ceria-Slurry mit dem 
pH-Wert 8 konnte das Zetapotenzial jedoch nicht bestimmt werden, da die agglomerierten 
Partikel sedimentierten. Alle ermittelten Zetapotenziale der Silica-Partikel sind negativ, wobei 
sie mit zunehmendem pH-Wert abnehmen. Die Oberflächenladung der Silica-Partikel beim 
pH-Wert 3 ist sehr gering und liegt nahe am IEP. Das Zetapotenzial von pyrogenem und 
ausgefälltem Silica unterscheidet sich im sauren Bereich kaum, jedoch nimmt mit 
zunehmenden pH-Wert der Unterschied zwischen beiden zu. Beim pH-Wert 10 ist der Betrag 
des Zetapotenzials der Klebosol-Partikel etwa 10 mV geringer als das der Aerosil 300-
Partikel. Auf Grund der unterschiedlichen Methoden zur Herstellung der Silica-Partikel des 
Klebosols (Alkalisilikat-Prozess) und der Aerosil 300-Partikel (Flammenhydrolyse) haben die 
gefällten Silica-Partikel eine höhere Dichte der Silanol-Gruppen auf der Partikeloberfläche als 
die der pyrogenen. In Folge dessen sind die gefälltn Silica-Produkte hydrophiler als die 
pyrogenen (Degussa AG, 2011), weshalb sich bei ihnen i  der Nähe der Festkörperoberfläche 
mehr Wassermoleküle befinden, welche das Zetapotenzial reduzieren (Bellmann et al., 2005). 
Am Beispiel der Aerosil 300-Slurry wurde der Einfluss der Elektrolytkonzentration auf das 
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Zetapotenzial untersucht. Der Betrag des Zetapotenzials der in 10-1 mol/l-KCl-Lösung 
dispergierten Aerosil 300-Partikel ist ca. 5 mV geringer als der in 10-3 mol/l-KCl-Lösung 
dispergierten Partikel. Das experimentell zugängliche Zetapotenzial entspricht nicht dem 
Oberflächenpotenzial der Partikel sondern enthält den Einfluss der in der äußeren Helmholtz-
Schicht adsorbierten Ionen, welche fest adsorbiert s nd und nicht abgeschert werden können 
(Lagaly, 1997). Mit zunehmender Elektrolytkonzentration werden die Oberflächenladungen 
der Silica-Partikel effektiver von den Gegenionen abgeschirmt; das ermittelte Zetapotenzial 
ist geringer (Everett, 1992). Der IEP von Ceria liegt laut Chandrasekaran (2004) im pH-Wert-
Bereich zwischen 7 und 9, wobei die Partikel im Basischen eine negative Oberflächenladung 
tragen und im Sauren eine positive. Das experimentell bestimmte Zetapotenzial der Ceria-
Partikel beim pH-Wert 3 ist negativ und in seiner Größenordnung ähnlich dem Zetapotenzial 
der Silica-Partikel. Es wird vermutet, dass die Oberfläche der Ceria-Partikel modifiziert ist. 
Da bereits bei der Bestimmung der Dichte der Ceria-Partikel angenommen wurde, dass die 
Ceria-Slurry Additive enthält, könnte es sich bei dr Oberflächenmodifizierung eventuell um 
adsorbierte Schichten handeln. 
Die Erkenntnisse aus der Bestimmung des granulometrischen Zustandes der dispersen Phase 
(Partikelform, Partikelgrößenverteilung) der untersuchten Suspensionen sowie des 
Zetapotenzials zur Beurteilung der Wechselwirkung a der Grenzfläche zwischen disperser 
und kontinuierlicher Phase dient nicht nur zur Charakterisierung der jeweiligen 
Systemeigenschaften. Sie sollen auch dabei helfen die Phänomene, die bei den rheologischen 
Untersuchungen sowie bei den Kraftmessungen beobachtet wurden, zu beschreiben. 
4.2 Rheologische Untersuchung der Poliersuspensionen 
Am Rheometer wurden die Fließeigenschaften der Poliersuspensionen Klebosol, Aerosil 300-
Slurry und Ceria-Slurry in Abhängigkeit vom Volumenbruch, dem pH-Wert und der 
Elektrolytkonzentration untersucht. Des Weiteren erfolgten Untersuchungen zur Stabilität der 
Suspensionen unter dem Einfluss hoher hydrodynamischer Kräfte. Bei sehr hohen Scherraten 
können Partikel in Abhängigkeit der zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte bei 
Kollision agglomerieren (Everett, 1992). Diese Agglomerate können sich negativ auf das 
Polierergebnis beim CMP auswirken: Basim et al. (2000) haben festgestellt, dass Partikel- 
bzw. Agglomeratgrößen ≥ 0,5 µm die Qualität der zu polierenden Oberflächen n gativ 
beeinflussen. Es wurden Rotationsversuche unter CMP-relevanten Scherbedingungen 
durchgeführt, um zu klären, ob es auf Grund der hohen ydrodynamischen Kräfte zu 
reversiblen oder irreversiblen Strukturveränderungen innerhalb der Probe kommt. Die 
genauen Scherraten beim CMP sind jedoch nicht bekannt. Gopal & Talbot (2007) und Lortz 
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(2003) vermuten, dass während des Polierens Scherraten > 104 s-1 auftreten. Zunächst wurde 
die Messgeometrie ermittelt, mit der Scherraten dieser Größenordnung erreicht werden 
können. Zusätzlich wurden die Messungen, die in Abhängigkeit vom Volumenbruch 
durchgeführt wurden, genutzt, um Rückschlüsse auf die zwischenpartikulären 
Wechselwirkungen zu ziehen. Hierfür erfolgte die Auswertung der gemessenen Daten anhand 
des Krieger-Dougherty-Modells (Gleichung 1.10; Kapitel 1.3.3) zur Bestimmung des 
maximalen Volumenbruchs. 
4.2.1 Kritische Scherrate in Abhängigkeit von der Messgeometrie 
Am Beispiel der kommerziell verfügbaren Slurry Klebosol (pH-Wert: 10, Feststoffgehalt: 
30 (w/w) %) wurden Scherversuche mit den Messgeometrien Kegel-Platte CP50-1, 
Zylindermesssystem CC27 und CC28.7 sowie mit dem Doppelspalt-Zylinder DG26.7 
durchgeführt. Ziel war es, die Messgeometrien zu ermitteln, mit welcher CMP-relevante 
Scherraten erreicht werden können. 
Abbildung 4.8: Viskosität und Normalkraft von Klebosol in Abhängigkeit von Scherrate und 
Messgeometrie. Die gestrichelten Linien verdeutlichen jeweils das Verlassen des 
Plateaubereichs. 
(CC27 und CC28.7 … Zylindermesssysteme; CP50-1 …  Kegel-Platte; DG26.7 … Doppelspalt-Zylinder) 
Abbildung 4.8 zeigt die gemessenen Viskositätskurven in Abhängigkeit von der Scherrate. 
Unabhängig von der getesteten Messgeometrie ist die Viskosität der Probe mit zunehmender 
Scherrate zunächst mit (2,04 ± 0,08) mPa s konstant. Mit zunehmender Scherrate gab es für 
jede der vier getesteten Messgeometrien eine spezifische Scherrate, ab der die Viskosität 
zunahm. Um zu klären, ob es sich bei dieser Viskositätszunahme tatsächlich um 
Scherverfestigung (DIN 1342-1, 2003) oder um einen scheinbaren Viskositätsanstieg auf 
Grund einer gestörten laminaren Schichtenströmung handelt, wurde für die 
Zylindergeometrien über die kritische Taylor-Zahl die kritische Scherrate (Gleichung 3.8 bis 
3.10, Kapitel 3.3.2) berechnet und mit den gemessenen Werten verglichen. Die Dichte des 
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Klebosols wurde Tabelle 4.1 (Kapitel 4.1.2) und die Zylinderradien Tabelle 3.3 
(Kapitel 3.3.2) entnommen. Als Viskosität wurde der gemessene Wert von 2,04 mPa s 
eingesetzt. Die gemessenen sowie die berechneten kri ischen Scherraten sind in Tabelle 4.2 
zusammengefasst. 
Tabelle 4.2: In Abhängigkeit von der getesteten Messgeometrie experimentell ermittelte 
Scherrate, ab der die Viskosität zunahm, sowie die berechnete kritische 
Scherrate, ab der Taylor-Wirbel auftreten. 
Geometrie Experimentell ermittelte 
Scherrate [s-1] 
Berechnete kritische 
Scherrate [s-1] 
Zylindermesssystem CC27   190,0 ±     8,5   201,8 
Zylindermesssystem CC28.7 8000,0 ± 282,8 7385,1 
Doppelspalt-Zylinder DG26.7 1830,0 ±   14,1   942,11 
  752,32 
(1 … Innerer Messspalt; 2 … Äußerer Messspalt) 
 
Die Größenordnung, der für die Zylindergeometrien brechneten kritischen Scherraten, liegt 
im Bereich der Scherraten, ab denen im Experiment ein Viskositätsanstieg beobachtet wurde. 
Dies führt zur Annahme, dass ein Zusammenhang zwischen dem Auftreten von Taylor-
Wirbeln und dem experimentell bestimmten Anstieg der Viskosität besteht. Folglich nimmt 
die Viskosität bei hohen Scherraten nur scheinbar auf Grund der Fließfeldstörung zu. Die 
Unterschiede zwischen experimentell bestimmter und berechneter kritischer Scherrate haben 
ihren Ursprung in der historischen Entwicklung der Rheologie: Die Berechnungen von Taylor 
zum Einsetzten von Fließfeldstörungen bei hohen Scherraten stammen aus den 20er/30er 
Jahren, wobei er seine Modelle an experimentelle Ergebnisse anpasste. Er führte seine 
Experimente mit einem selbst entwickelten Rotationsviskosimeter mit einem auf Kugeln 
gelagerten Antrieb und analoger Steuerung durch (Taylor, 1923; Taylor, 1936). Erste 
wissenschaftliche Rheometer mit Luftlager gab es erst ab den 50er Jahren. Ab den 80ern 
waren diese dann auch digital steuerbar (Mezger, 2006). Zur Abschätzung der Scherrate, ab 
welche das Fließfeld gestört ist, wird die kritische Taylor-Zahl nach wie vor genutzt. Beim 
Kegel-Platte-Messsystem CP50-1, für welches die Gleichungen 3.8 bis 3.10 (Kapitel 3.3.2) 
nicht gültig sind, trat der Übergang vom newtonschen Fließen zu scheinbarer 
Scherverdickung in der Viskositätskurve bei (3050,0 ± 212,1) s-1 auf, wobei die Normalkraft 
ab (2320,0 ± 254,6) s-1 begann von Null abzuweichen (Abbildung 4.8). Bei etwa 10000 s-1 
entleerte sich der Spalt. 
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Das Zylindermesssystem CC28.7 ist die Messgeometrie, m t der die höchsten Scherraten 
erreicht werden konnten und kommt daher für die nachfolgenden rheologischen 
Untersuchungen zum Einsatz. Sie erreicht mit ≈ 8000 s-1 die Untergrenze der 
Scherratenbereiche, die beim CMP relevant sind. 
4.2.2 Fließeigenschaften und Scherstabilität der Poliersuspensionen 
Sowohl die Fließeigenschaften als auch der Einfluss hoher hydrodynamischer Kräfte auf 
mögliche Strukturveränderungen im Inneren der Probe wurden von Klebosol und der 
Aerosil 300-Slurry bei den pH-Werten 3, 5, 7 und 10 und von der Ceria-Slurry bei dem 
pH-Wert 3 in Abhängigkeit vom Volumenbruch mit dem Zylindermesssystem CC28.7 
untersucht. Die Ceria-Slurry mit dem pH-Wert 8 konnte rheologisch nicht untersucht werden, 
da die agglomerierten Partikel sedimentieren. Vor der eigentlichen Messung war zunächst die 
kritische Scherrate zu ermitteln, deren Überschreitung zu Störungen des laminaren Fließfelds 
führt. Für die anschließenden Versuche wurde diese kritische Scherrate als Obergrenze 
festgelegt. Die kritische Scherrate hängt neben der Dichte auch von der Viskosität der 
Suspension ab (Gleichung 3.8, Kapitel 3.3.2). Die gringste Viskosität hat stets die 
Suspension mit dem geringsten Volumenbruch, weshalb innerhalb einer Konzentrationsreihe 
die Bestimmung der kritischen Scherrate an der Suspension mit dem geringsten 
Volumenbruch erfolgte. Die Auswertung der Viskosität kurven erfolgte in Abhängigkeit von 
Volumenbruch, pH-Wert, Elektrolytkonzentration, Partikelform und Chemie der Partikel. 
4.2.2.1 Einfluss des Volumenbruchs 
Abbildung 4.9 zeigt den Einfluss des Volumenbruches auf die Fließeigenschaften der 
Suspensionen sowie mögliche reversible oder irreversibl  Strukturveränderungen auf Grund 
der hohen hydrodynamischen Kräfte bei hohen Scherraten am Beispiel des Klebosols und der 
Aerosil 300-Slurry (KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l). Als Beispiel wurde 
für beide Suspensionen die Konzentrationsreihe mit dem pH-Wert 5 ausgewählt. 
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Abbildung 4.9: Viskositätskurven bei steigender Scherrate (Aufwärtsrampe, leere Symbole) 
und abnehmender Scherrate (Abwärtsrampe, volle Symbole) der Suspensionen Klebosol (a) 
und Aerosil 300-Slurry (b) beim pH-Wert 5 in Abhängigkeit vom Volumenbruch, gemessen 
mit dem Zylindermesssystem CC28.7 bei 24 °C. 
Der Volumenbruch, der in Abbildung 4.9a gezeigten Klebosol-Proben, wurde zwischen 0,02 
und 0,15 variiert. Jede dieser Suspensionen verhielt sich newtonsch. Die Scherviskosität nahm 
von (0,99 ± 0,01) mPa s bei einem Volumenbruch von 0,02 auf (1,96 ± 0,01) mPa s bei einem 
Volumenbruch von 0,15 zu. Mit zunehmendem Feststoffgehalt werden die Bewegungsbahnen 
der Partikel zunehmend gestört. Dies führt zu einer Erhöhung der Viskosität, da durch die 
Änderung der Bewegungsbahn ein zusätzlicher Energiebedarf entsteht (Everett, 1992). Die 
Viskositäten der Abwärtsrampe entsprachen denen der Aufwärtsrampe. Trotz der hohen 
Scherbeanspruchung bei 6000 s-1 wurden keine Strukturveränderungen beobachtet. 
Bei den Aerosil 300-Slurries (KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) wurde der 
Volumenbruch zwischen 0,02 und 0,06 variiert (Abbildung 4.9b). Suspensionen mit einem 
höheren Volumenbruch konnten nicht hergestellt werden, da sich die Aerosil 300-Partikel 
nicht mehr dispergieren ließen. Mit zunehmendem Volumenbruch wurde ein Übergang vom 
newtonschen zum scherverdünnenden Verhalten beobachtet, wobei die Viskosität insgesamt 
zunahm. Suspensionen können scherverdünnendes Verhalten zeigen, wenn mit zunehmender 
Scherrate beispielsweise Agglomerate bzw. dreidimensionale Netzwerkstrukturen zerstört 
werden oder nicht-kugelförmige Partikel sich im Fließfeld orientieren (Everett, 1992; Mezger, 
2006). Poliersuspensionen mit hohen Viskositäten bei niedrigen Scherraten sind für das CMP 
von Nachteil, da dies die homogene Verteilung der Slu ry im Polierspalt erschwert. Bei den 
Proben mit den Volumenbrüchen < 0,03 entsprach die Viskosität der Aufwärtsrampe der 
Viskosität der Abwärtsrampe, wohingegen bei den Proben mit den Volumenbrüchen ≥ 0,04 
eine Hysterese beobachtet wurde. Dabei fielen die Viskositäten der Abwärtsrampe geringer 
aus als die Viskositäten der Aufwärtsrampe. 
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Abbildung 4.10: Amplitudentest der in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-3 mol/l mit einem Volumenbruch von 0,06 dispergierten Aerosil 300-Partikel bei einen 
pH-Wert von 5. Die Aufnahme des Amplitudentests erfolgte mit dem Doppelspalt-Zylinder 
DG26.7 bei 24 °C. 
Mit den Suspensionen, die scherverdünnendes Verhaltn zeigten, wurden zusätzlich 
Amplitudentests durchgeführt, um diese auf mögliche viskoelastische Eigenschaften zu 
untersuchen. Abbildung 4.10 zeigt die Ergebnisse des Amplitudentests für die Aerosil 300-
Slurry (KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) mit dem Volumenbruch 0,06 
beim pH-Wert 5 als Beispiel. Die Suspension zeigt im Bereich geringer Deformationen linear-
viskoelastisches Verhalten, welches durch einen konstanten Speicher- und Verlustmodul 
gekennzeichnet ist. Das Verlustmodul liegt dabei über dem Speichermodul. Es ist auf das 
Vorhandensein eines Partikelnetzwerkes zu schließen, welches für das Speichern von 
Deformationsenergie verantwortlich ist. Ab Deformationen von (15,3 ± 5,0) % (Verlassen des 
Plateaus mit ± 5 %) wird der linear-viskoelastische B reich verlassen. Die Erhöhung der 
Deformation führte zur Zerstörung des Netzwerks. Agglomerate bzw. Partikel werden in 
Richtung der Strömung orientiert und der Fließwiderstand nimmt ab.  
Wurde bei den Rotationsversuchen eine Hysterese zwischen Aufwärts- und Abwärtsrampe 
detektiert, war anhand von Thixotropietests zu klären, ob ein zeitabhängiges Verhalten 
vorliegt oder ob die innere Struktur der Suspension auf Grund der hohen hydrodynamischen 
Kräfte bei hohen Scherraten irreversibel verändert wu de. Für den Thixotropietest wurde die 
Aerosil 300-Slurry (KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) mit einem 
Volumenbruch von 0,06 und einem pH-Wert von 5 ausgewählt. Für die verwendete 
Aerosil 300-Slurry wurde eine Deformation im linear-viskoelastischen Bereich von 2 % 
gewählt. Die Grenze des linear-viskoelastischen Bereichs wurde anhand der Ergebnisse aus 
dem Amplitudentest (Abbildung 4.10) bestimmt. Da bei Verwendung des 
Zylindermesssystems CC28.7 das detektierte Moment bi der gewählten Deformation mit 
(0,004 ± 0,001) µNm unterhalb der Drehmomentgrenze von 0,01 µNm des Physica MCR301 
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liegt, kam der Doppelspalt-Zylinder DG26.7 zum Einsatz. Die größere Messfläche des 
DG26.7 gewährleistete ein höheres Antwortsignal. 
Abbildung 4.11: Thixotropietest der in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-3 mol/l dispergierten Aerosil 300-Partikel. Die mit dem Doppelspalt-Zylinder DG26.7 auf 
Thixotropie untersuchte Suspension hatte einen Volumenbruch von 0,06 und einen pH-Wert 
von 5. Bei den Abschnitten (a-c) (Messung in Rotatin) wurde die Scherrate variiert: Im 
Abschnitt (a) wurde die Viskosität bei 10 s-1, im Abschnitt (b) bei 100 s-1 und im 
Abschnitt (c) bei 1000 s-1 bestimmt. 
Der durchgeführte Thixotropietest (Abbildung 4.11) umfasste sieben Abschnitte, wobei sich 
die Abschnitte mit Messung in Oszillation und Messung in Rotation abwechselten. Begonnen 
und beendet wurde der Thixotropietest mit Messung in Oszillation. Während der Messung in 
Oszillation wird die Ruhestruktur der Probe betrachtet wohingegen während der Messung in 
Rotation die Ruhestruktur zerstört und die Viskosität betrachtet wird. Das Antwortsignal lag 
mit (0,339 ± 0,004) µNm stets über der Drehmomentgrze von 0,01 µNm des Messgerätes. 
Um den Einfluss hoher hydrodynamischer Kräfte auf die innere Struktur der Probe erfassen 
zu können, wurde die Scherrate während der Abschnitte, die in Rotation erfolgten, 
stufenweise erhöht. Für den ersten Rotationsabschnitt wurde eine konstante Scherrate von 
10 s-1 gewählt, im zweiten Rotationsabschnitt wurde die Viskosität bei der konstanten 
Scherrate von 100 s-1 bestimmt und im dritten Rotationsabschnitt bei 1000 s-1. Höhere 
Scherraten konnten mit dem DG26.7 nicht getestet werden, da die kritische Scherrate sonst 
überschritten wird und Taylor-Wirbel das laminare Fließfeld stören (Tabelle 4.2; 
Kapitel 4.2.1). Wie Abbildung 4.11 zeigt, hängen die während der Rotationsabschnitte 
ermittelten Viskositäten von der gewählten Scherrat ber nicht, wie für Thixotropie 
charakteristisch, von der Zeit ab. 
Anhand der Abschnitte, während der die Messung in Oszillation durchgeführt wurde, kann 
beurteilt werden, ob und in wie weit sich die ursprüngliche Ruhestruktur der Probe in 
Abhängigkeit von der Zeit wieder aufbaut. Im ersten Oszillationsabschnitt liegt der 
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Verlustmodul mit (179,2 ± 0,3) mPa über dem Speichermodul mit (17,1 ± 0,3) mPa 
(Abbildung 4.11). Der Verlustmodul hat nach allen drei Rotationsabschnitten mit 
(174,3 ± 4,2) mPa einen vergleichbaren Wert wie im ersten Oszillationsabschnitt. Der 
Speichermodul entspricht sowohl nach dem ersten als auch nach dem zweiten 
Rotationsabschnitt mit (17,5 ± 0,6) mPa dem ursprünglichen Wert im ersten 
Oszillationsabschnitt, jedoch ist er nach dem dritten Rotationsabschnitt mit (13,8 ± 0,2) mPa 
deutlich geringer. Ein zeitabhängiger Strukturaufba wurde in keinem der 
Oszillationsabschnitte beobachtet. 
Das Scheren der Probe bei einer Scherrate von 1000 s-1 führte dazu, dass die Stärke des 
Partikelnetzwerkes reduziert wurde. Es ist anzunehmen, dass die hydrodynamischen Kräfte, 
welche bei einer Scherrate von 1000 s-1 auf die Probe wirkten, die innere Struktur der Probe 
irreversibel veränderten. Bestehende Agglomerate sind vermutlich auseinander gebrochen. 
Der Einfluss der hydrodynamischen Kräfte bei Scherrat n über 1000 s-1 konnte mit dem 
DG26.7 nicht untersucht werden. Damit bleibt offen, ob bei CMP-relevanten Scherraten 
weiterhin bestehende Agglomerate auseinander brechen oder ob orthokinetische 
Agglomeration auftritt. 
4.2.2.2 Einfluss des pH-Wertes 
Abbildung 4.12: Viskositätskurven bei steigender Scherrate (Aufwärtsrampe, leere Symbole) 
und abnehmender Scherrate (Abwärtsrampe, volle Symbole) der Suspensionen Klebosol (a) 
und Aerosil 300-Slurry (b) bei einem Volumenbruch von 0,06 und variierenden pH-Werten, 
gemessen mit dem Zylindermesssystem CC28.7 bei 24 °C. 
In Abbildung 4.12 sind die Viskositätskurven von Klebosol sowie der Aerosil 300-Slurry 
(KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) mit einem Volumenbruch von 0,06 und 
in Abhängigkeit vom pH-Wert dargestellt. Unabhängig vom pH-Wert liegen die Viskositäten 
des Klebosols deutlich unter den Viskositäten der Aerosil 300-Slurries, was mit der 
abweichenden Partikelform erklärt werden kann: Die Fli ßgeschwindigkeit der Flüssigkeit, 
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von der die Partikel umgeben sind, ist nicht gleich. Die unterschiedlich wirkenden Kräfte 
versetzen das Partikel in Rotation, wobei die stark nicht-kugelförmigen Aerosil 300-Partikel 
im Scherfeld eine stärker ausgeprägte Rotationsbewegung zeigen als die kugelförmigen 
Silica-Partikel des Klebosols. Um diese Bewegung aufrecht zu erhalten, wird zusätzlich 
Energie dissipiert, was die Viskosität des Systems rhöht (Everett, 1992; Genovese et al., 
2007; Kissa, 1999). Die getesteten Klebosol-Proben verhalten sich unabhängig vom pH-Wert 
newtonsch, während die Aerosil 300-Slurries sich scherverdünnend verhalten. Mit Ausnahme 
der bereits diskutierten Aerosil 300-Slurry mit dem pH-Wert 5 wurde für keine der 
dargestellten Slurries eine Hysterese zwischen Aufwärts- und Abwärtsrampe beobachtet. Die 
getesteten Suspensionen sind damit bis zur maximalen Scherrate von 6000 bzw. 8000 s-1 
gegenüber hohen Scherraten stabil. Auffällig ist, dass für Klebosol die Viskosität der Proben 
mit den pH-Werten 10, 7 und 5 mit (1,11 ± 0,03) mPa s annähernd konstant war, wohingegen 
das Klebosol mit dem pH-Wert 3 eine deutlich höhere Viskosität von (2,15 ± 0,01) mPa s 
besaß. Im Gegensatz dazu hatten bei der Aerosil 300-Slurry die Viskositätskurven der Proben 
mit den pH-Werten 10 und 3 bzw. 7 und 5 einen ähnlic en Verlauf und ähnliche Viskositäten. 
Die Viskositäten bei der Scherrate 10 s-1 der Proben mit den pH-Werten 7 und 5 liegen 
deutlich über denen mit den pH-Werten 10 und 3, wobei dieser Unterschied mit zunehmender 
Scherrate abnimmt. Zur Bewertung des variierenden pH-Wert-Einflusses auf die Viskosität 
der beiden Silica-Suspensionen wurde der Medianwert d  Partikelgrößenverteilung beim 
Volumenbruch 0,06 ausgewertet. 
Abbildung 4.13: Medianwert der Partikelgrößenverteilung von Klebosol und der in 
KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l  dispergierten Aerosil 300-Partikel in 
Abhängigkeit vom pH-Wert bei einem Volumenbruch von 0,06. 
Der Medianwert der in Klebosol dispergierten Silica-P rtikel nimmt in Abhängigkeit vom 
pH-Wert von (70,1 ± 0,1) nm beim pH-Wert 10 auf (83,0 ± 0,2) nm beim pH-Wert 3 zu 
(Abbildung 4.13). Die Erhöhung des Partikeldurchmesser  um etwa 12,9 nm ist geringer, als 
wie sie bei der Agglomeration von zwei kugelförmigen Partikeln zu erwarten ist. Mit 
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abnehmendem pH-Wert nimmt die Anzahl der undissoziiert auf der Oberfläche der Silica-
Partikel vorliegenden Silanol-Gruppen zu. Die undissoziierten Silanol-Gruppen bieten die 
Möglichkeiten zur Ausbildung einer Hydrathülle, wobei die Wassermoleküle über 
Wasserstoffbrückenbindungen mit den Silanol-Gruppen v rbundenen sind. Am IEP von 
Silica, etwa beim pH-Wert 3, sind alle Silanol-Gruppen neutral und die Hydrathülle ist am 
stabilsten (Iler, 1979). Die zwischenpartikulären Hydratschichten halten die 
Partikeloberflächen auf Distanz und verhindern Agglomeration (Amiri et al., 2009; Binks & 
Lumsdon, 1999; Iler, 1979; Lagaly, 1997). Auf Grund der Hydrathülle nimmt der effektive 
Durchmesser der Partikel zu und folglich ihr Diffusionskoeffizient (Gleichung 3.3; 
Kapitel 3.2.2) ab. In Folge dessen wurde mittels DLS im sauren pH-Wert-Bereich ein 
größerer Partikeldurchmesser bestimmt. Sind Partikel von einer adsorbierten Schicht 
umgeben, vergrößert sich außer dem effektiven Durchmesser auch der effektive 
Volumenbruch der dispersen Phase. Damit ist eine Erhöhung der Viskosität verbunden 
(Everett, 1992). Es ist anzunehmen, dass beim pH-Wert 3, dem IEP der Silica-Partikel, der 
Einfluss der Hydrathülle ausreichend groß war, so dass eine höhere Viskosität der Suspension 
im Vergleich zu den anderen getesteten pH-Werten ermitt lt wurde. 
Für die disperse Phase der Aerosil 300-Slurry ist im neutralen pH-Wert-Bereich ein deutlich 
größerer Medianwert der Partikelgrößenverteilung festg stellt worden, als im saurem bzw. 
basischem pH-Wert-Bereich (Abbildung 4.13). Die Aerosil 300-Partikel haben eine sterisch 
sehr komplexe Form, weshalb die mittels DLS ermittelte Partikelgröße nicht dem wahren 
Durchmesser der Partikel sondern dem Durchmesser einer Kugel mit dem gleichen 
Diffusionskoeffizienten entspricht (Arndt, 1996). Dennoch kann auf eine Instabilität im 
neutralen pH-Wert-Bereich geschlussfolgert werden, die auch für die höheren Viskositäten 
bei den pH-Werten 5 und 7 verantwortlich ist. Zur Überprüfung der Morphologie der 
Agglomerate wurden CryoTEM-Aufnahmen der Aerosil 300-Slurry in Abhängigkeit vom 
pH-Wert angefertigt (Abbildung 4.14). Sie zeigen deutlich, dass beim pH-Wert 7 die Partikel 
zu netzwerkartigen Strukturen agglomeriert sind, die auch für den viskoelastischen Charakter 
der Probe verantwortlich sind. Nach Iler (1979) ist bei in wässriger Lösung dispergierten 
Silica-Partikeln im mittleren pH-Wert-Bereich die Ausbildung von Partikelnetzwerken 
möglich.  
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Abbildung 4.14: CryoTEM-Aufnahmen der in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-3 mol/l  dispergierten Aerosil 300-Partikel mit den pH-Werten 3 (a), 5 (b), 7 (c) und 10 (d). 
Die Pfeile in Aufnahme (c) markieren die netzwerkartigen Strukturen. 
4.2.2.3 Einfluss der Elektrolytkonzentration 
Der Einfluss der Elektrolytkonzentration auf das Fließverhalten der Slurries wurde am 
Beispiel der Aerosil 300-Slurry mit einem Volumenbruch von 0,06 bei dem pH-Wert 10 
durch Dispergierung in KCl-Lösung der Elektrolytkonze trationen 10-3 mol/l bzw. 10-1 mol/l 
ermittelt. Wie Abbildung 4.15 zeigt, verhielten sich beide Suspensionen scherverdünnend, 
wobei die höhere Elektrolytkonzentration zu einer Rduzierung der Viskosität während der 
Aufwärtsrampe führte. Ein Anstieg der Elektrolytkonze tration führt zur Kompression der 
elektrochemischen Doppelschicht und folglich zu einem effektiv geringeren Volumen. 
Kleinere Partikel stören die Bewegungsbahnen weniger als größere, weshalb die Viskosität 
geringer ist (Everett, 1992). Bei der Slurry mit der niedrigeren Elektrolytkonzentration wurde 
keine Hysterese zwischen Auf- und Abwärtsrampe beobachtet. Die Viskositäten der 
Abwärtsrampe liegen bei der Suspension mit 10-1 mol/l-KCl-Lösung als kontinuierliche Phase 
mit bis zu zwei bis drei Dekaden über denen der Aufwärtsrampe. Die inneren Strukturen 
dieser Suspension haben sich unter der hohen Scherbeanspruchung von 6000 s-1 irreversibel 
verändert. Da mit zunehmender Elektrolytkonzentration die Oberflächenladung der Partikel 
effektiver abgeschirmt und die elektrochemische Doppelschicht stärker komprimiert ist 
(Everett, 1992), können die Partikel einander sehr nah kommen. Es wird vermutet, dass die 
(a) 500 nm (b) 500 nm
500 nm(d)500 nm(c)
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Energie, die auf Grund der hohen hydrodynamischen Kräfte beim Partikel-Partikel-Kontakt 
übertragen wurde, genügte, um bestehende Energiebarrieren zu überwinden (Orthokinetische 
Agglomeration). Des Weiteren wird angenommen, dass auf Grund der geringen 
Doppelschichtausdehnung bereits die van-der-Waals-Anziehung die Stabilität der Suspension 
beeinflusst. 
Abbildung 4.15: Viskositätskurven bei steigender Scherrate (Aufwärtsrampe, leere Symbole) 
und abnehmender Scherrate (Abwärtsrampe, volle Symbole) der Aerosil 300-Slurry in 
Abhängigkeit von der Elektrolytkonzentration der kontinuierlichen Phase bei einem 
Volumenbruch von 0,06 und einem pH-Wert von 10, gemessen mit dem Zylindermesssystem 
CC28.7 bei 24 °C. 
4.2.3 Anwendung des Krieger-Dougherty-Modells 
Zur indirekten Beurteilung der zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte wurde in 
Anlehnung an Chen et al. (2007) der maximale Volumenbruch mit Hilfe des Krieger-
Dougherty-Modells bestimmt. Die Kenntnis der zwischenpartikulären Wechselwirkungen ist 
wichtig zur Abschätzung der Stabilität der Suspensio . Agglomerierte Partikel können beim 
CMP Kratzer auf den zu polierenden Oberflächen verursachen (Basim et al., 2000). 
Zusätzlich sollte mit der Beurteilung der Wechselwirkungskräfte über den maximalen 
Volumenbruch eine zweite Methode etabliert werden, um die Ergebnisse der AFM-
Messungen kontrollieren zu können. 
Zur Bestimmung des maximalen Volumenbruchs wurde zunächst aus den Viskositätskurven 
die Viskosität bei der Scherrate 400 s-1 ermittelt und daraus die relative Viskosität 
(Gleichung 1.8, Kapitel 1.3.3) berechnet. Die Viskoität der kontinuierlichen Phase wurde 
bestimmt und beträgt für Klebosol 0,920 mPa s, für die Aerosil 300-Slurry 0,895 mPa s und 
für die Ceria-Slurry 0,919 mPa s. Anschließend wurde die relative Viskosität über dem 
Volumenbruch aufgetragen (Abbildung 4.16). Mittels Regressionsanalyse wurden für die 
gemessenen Werte die Anpassungsparameter maximaler Volumenbruch sowie intrinsische 
Viskosität des Krieger-Dougherty-Modells (Gleichung 1.10, Kapitel 1.3.3) bestimmt. Die 
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Modellkurven liegen in guter Näherung (Bestimmtheitsmaß R² > 0,96) über den gemessenen 
Werten. 
Abbildung 4.16: Relative Viskosität bei einer Scherrate von 400 s-1 in Abhängigkeit vom 
Volumenbruch für die Poliersuspensionen Klebosol (a) und Aerosil 300-Slurry (b). 
Dargestellt sind die Messpunkte (Symbole) sowie die Anpassung nach dem 
Krieger-Dougherty-Modell (Linie). 
Abbildung 4.17a fasst die intrinsischen Viskositäten der untersuchten Poliersuspensionen in 
Abhängigkeit vom pH-Wert zusammen. Die intrinsische Viskosität beschreibt den Einfluss 
der dispersen Phase auf die Viskosität einer Dispersion bei unendlicher Verdünnung (Mezger, 
2006) und wurde zur Beurteilung des Einflusses der Partikelform auf die Fließeigenschaften 
der Suspensionen ausgewertet. 
Klebosol, bei dessen disperser Phase es sich um kugelförmige Silica-Partikel handelt, hatte 
für alle pH-Werte außer dem pH-Wert 3 eine intrinsische Viskosität von etwa 2,6 
(Abbildung 4.17a). In der Einstein’schen Gleichung (Gleichung 1.9, Kapitel 1.3.3), welche 
für starre, ungeladene, kugelförmige Partikel gilt, wird für die intrinsische Viskosität der Wert 
2,5 eingesetzt. Die Silica-Partikel des Klebosols sind jedoch nicht ungeladen, sondern von 
einer elektrochemischen Doppelschicht umgeben. Wirken hydrodynamische Kräfte auf das 
geladene Partikel, wird die Symmetrie der Ionen in der elektrochemischen Doppelschicht 
gestört (Primärer elektroviskoser Effekt). Auch in verdünnten Suspensionen bewirkt die 
Verzerrung der Ionenwolke dass Energie dissipiert wi d. Die Folge ist sowohl eine höhere 
intrinsische Viskosität als auch eine höhere Viskosität für geladene Partikel (Daubert et al., 
2006; Everett, 1992; Genovese et al., 2007). Klebosol hat bei dem pH-Wert 3 eine höhere 
intrinsische Viskosität von 8,9. Es wird vermutet, dass Adsorptionsschichten, wie die bereits 
diskutierte Hydrathülle, dafür verantwortlich sind. 
Die dispergierten Aerosil 300-Partikel haben auf Grund ihrer unregelmäßigen und sterisch 
sehr komplexen Form eine deutlich höhere intrinsische Viskosität als die kugelförmigen 
Silica-Partikel des Klebosols (Abbildung 4.17a). Stark nicht-kugelförmige Partikel zeigen im 
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Scherfeld eine ausgeprägtere Rotationsbewegung und beeinflussen dadurch die Viskosität 
einer Suspension stärker als kugelförmige Partikel (Everett, 1992). In Abhängigkeit vom 
pH-Wert gibt es für die pyrogenen Silica-Partikel ein Maximum von 44,7 beim pH-Wert 5. 
Offensichtlich haben die Partikel bei diesem pH-Wert den größten Fließwiderstand, obwohl 
der Medianwert der Partikelgrößenverteilung beim pH-Wert 7 am größten ist 
(Abbildung 4.13). Die intrinsische Viskosität hängt nicht nur von der Form und der Größe der 
dispergierten Partikel ab, sondern auch von den Wechselwirkungen der dispersen mit der 
kontinuierlichen Phase (Mezger, 2006). Diese sind für SiO2 in Abhängigkeit vom pH-Wert 
sehr komplex (Iler, 1979); so dass kein einfacher Zusammenhang zwischen Partikelform und 
-größe und der intrinsischen Viskosität erhalten wurde. Die Erhöhung der 
Elektrolytkonzentration der Aerosil 300-Slurries von 10-3 mol/l auf 10-1 mol/l führt zu einer 
Reduktion der intrinsischen Viskosität. Ursache dafür ist die Komprimierung der 
elektrochemischen Doppelschicht auf Grund der höheren Elektrolytkonzentration (Sekundärer 
elektroviskoser Effekt). Daraus folgt eine Senkung des effektiven Volumens der Partikel, in 
Folge dessen auch die intrinsische Viskosität abnimmt (Everett, 1992). 
Die Ceria-Slurry hat bei dem pH-Wert 3 eine intrinsische Viskosität von 6,2 
(Abbildung 4.17a). Der Einfluss der Ceria-Partikel auf die Viskosität der Suspension liegt 
zwischen dem der gefällten und der pyrogenen Silica-Partikel. Die Ceria-Partikel sind zwar 
nicht kugelförmig aber dennoch kompakt und nicht annähernd so komplex geformt, wie die 
Aerosil 300-Partikel. Anzumerken ist, dass dies für dieses System lediglich beim pH-Wert 3 
zutrifft. Wie bereits für die Silica-Partikel diskutiert, führen Änderungen von pH-Wert und 
Elektrolytkonzentration zu unterschiedlich stark ausgeprägten Veränderungen der 
Oberflächeneigenschaften, welche ebenfalls die intrinsische Viskosität beeinflussen. 
Abbildung 4.17: Intrinsische Viskosität (a) und maximaler Volumenbruch (b) der getesteten 
Poliersuspensionen in Abhängigkeit vom pH-Wert ermittelt anhand des  
Krieger-Dougherty-Modells. 
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Der maximale Volumenbruch einer Suspension ist gerin , wenn die Anordnung der 
dispersen Phase relativ lose ist und höher, wenn die Partikel sehr dich gepackt sind. In der 
Literatur gibt es unterschiedliche Ansätze um indirekt vom maximalen Volumenbruch auf die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungen zu schließen (Chen et al., 2007; Lerche et al., 2009). 
Diese wurden in Kapitel 1.3.3 bereits vorgestellt. Da sich die Partikelform sowie die 
Partikelgrößenverteilung der gefällten Silica-Partikel des Klebosols sowie der pyrogenen 
Silica-Partikel der Aerosil 300-Slurry voneinander unterscheiden, ist ein Vergleich der 
absoluten Werte in Abhängigkeit des Partikeltyps für den maximalen Volumenbruch nicht 
möglich. Die Tendenzen können aber verglichen werden. 
Beim Klebosol nimmt der maximale Volumenbruch mit steigendem pH-Wert von 0,16 bei 
pH-Wert 3 auf 0,35 bei pH-Wert 10 zu (Abbildung 4.17b). Nach Lerche et al. (2009) führt 
eine Zunahme der Abstoßungskräfte zu einer höheren Packungsdichte, welche einem höheren 
maximalen Volumenbruch gleichgesetzt werden kann. Im Unterschied dazu wird gemäß Chen 
et al. (2007) mit zunehmender zwischenpartikulärer Abstoßung ein geringerer maximaler 
Volumenbruch erzielt. Um vom maximalen Volumenbruch auf die zwischenpartikulären 
Wechselwirkungskräfte zu schließen, soll die Oberflächenchemie der Silica-Partikel in 
Abhängigkeit vom pH-Wert betrachtet werden: Mit zunehmendem pH-Wert werden von den 
Silanol-Gruppen auf der Oberfläche der Silica-Partikel H+-Ionen abgespalten (Degussa AG, 
2011; Grabbe & Horn, 1993; Iler, 1979). In Folge dessen nehmen die Oberflächenladung 
sowie die Abstoßung zwischen den Partikeln zu. Das in Abhängigkeit vom pH-Wert 
ermittelte Zetapotenzial (Abbildung 4.7b, Kapitel 4.1.2) sowie die am AFM zwischen zwei 
SiO2-Oberflächen in der kontinuierlichen Phase des Klebosols in Abhängigkeit vom pH-Wert 
bestimmten Wechselwirkungen (Abbildung 4.45, Kapitel 4.5.1) bestätigen die von Lerche et 
al. (2009) genutzte Erklärung. 
Für die in der Aerosil 300-Slurry (KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l) 
dispergierten pyrogenen Silica-Partikel wurde im Unterschied zum Klebosol ein Minimum für 
den maximalen Volumenbruch von 0,08 beim pH-Wert 7 gefunden (Abbildung 4.17b). 
Gemäß der von Lerche et al. (2009) genutzten Erklärung steht ein geringerer maximaler 
Volumenbruch für eine geringere Abstoßung bis hin zur Anziehung zwischen den Partikeln. 
Wie auch bei den Silica-Partikeln des Klebosols nimmt das Zetapotenzial und folglich die 
Oberflächenladung der Aerosil 300-Partikel mit zunehm ndem pH-Wert ab (Abbildung 4.7b, 
Kapitel 4.1.2). Die geringeren maximalen Volumenbrüche bei den pH-Werten 5 und 7 
korrelieren jedoch mit dem granulometrischen Zustand der dispersen Phase (Abbildung 4.13, 
Kapitel 4.2.2.2) sowie den am AFM zwischen zwei SiO2-Oberflächen in der kontinuierlichen 
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Phase der Aerosil 300-Slurry in Abhängigkeit vom pH-Wert bestimmten Wechselwirkungen 
(Abbildung 4.49, Kapitel 4.5.2). Der geringe maximale Volumenbruch der Aerosil 300-Slurry 
im mittleren pH-Wert-Bereich kann also nicht ausschließlich durch das Zetapotenzial erklärt 
werden. Laut Iler (1979) trägt außer der elektrostatischen Abstoßung noch sterische 
Abstoßung zur Stabilisierung von wässrigen Suspensionen dispergierter Silica-Partikel bei. 
Die sterische Abstoßung basiert auf Wassermolekülen, welche über 
Wasserstoffbrückenbindungen mit den Silanol-Gruppen verbunden sind, und eine Hydrathülle 
bilden. Während die elektrostatische Abstoßung überdas Zetapotenzial charakterisiert werden 
kann, ist dies für die sterische Abstoßung nicht der Fall. 
Der Einfluss beider Abstoßungsmechanismen hängt vompH-Wert des Systems ab: Mit 
abnehmendem pH-Wert wird die Abspaltung der H+-Ionen zunehmend unterdrückt und die 
Anzahl neutraler Silanol-Gruppen nimmt zu. Folglich nehmen die Oberflächenladung und 
damit der Beitrag zur elektrostatischen Abstoßung ab, wohingegen die Möglichkeit der 
Ausbildung von Wasserstoffbrückenbindungen mit Wassermolekülen zunimmt. Im sauren 
pH-Wert-Bereich halten zwischenpartikuläre Hydratschichten die Partikeloberflächen auf 
Distanz und verhindern Brückenbildung (Amiri et al., 2009; Binks & Lumsdon, 1999; Iler, 
1979; Lagaly, 1997). Die Hydrathülle ist am stabilsten am IEP, da am IEP alle Silanol-
Gruppen undissoziiert vorliegen und Wasserstoffbrückenbindungen mit Wassermolekülen 
ausbilden können. Infolge der Hydrationskraft kann eine Suspension sogar am IEP stabil sein 
(Lagaly, 1997). Mit zunehmendem pH-Wert nimmt die Anzahl der dissoziierten Silanol-
Gruppen zu und die Oberflächenladung der Silica-Partikel wird zunehmend negativer 
(Burtovyy et al., 2007; Iler, 1979). Im basischen pH-Wert-Bereich verhindert folglich 
elektrostatische Abstoßung die Agglomeration der Partikel. Im Bereich neutraler pH-Werte 
sind die dispergierten Silica-Partikel laut Iler (1979) weder durch die sterische Abstoßung auf 
Grund der Hydrathülle noch durch die elektrostatische Abstoßung ausreichend vor 
Agglomeration geschützt. Für die pyrogenen Silica-Partikel wurde im neutralen pH-Wert-
Bereich eine deutliche Instabilität beobachtet, für die gefällten in Klebosol dispergierten 
Silica-Partikel jedoch nicht (Abbildung 4.13, Kapitel 4.2.2.2; Abbildung 4.17). Folgende 
Unterschiede könnten dafür verantwortlich sein: 
• Dichte der Silanol-Gruppen: 
Laut Lagaly (1997) wird der Einfluss der Hydrationskräfte auch durch die chemische 
Struktur der Oberfläche bestimmt. Die Dichte der Silanol-Gruppen auf der Oberfläche 
pyrogener Silica-Partikel (2 bis 3 SiOH/nm²) ist geringer als die auf der Oberfläche 
gefällter Silica-Partikel (6 SiOH/nm²) (Degussa AG, 2011). Es ist zu vermuten, dass beim 
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Klebosol der Schutz der Partikel durch die Hydrathülle bzw. die elektrostatische 
Abstoßung unabhängig vom pH-Wert effektiver ist, so dass es gar nicht zu einer 
Instabilität wie beim pyrogenen Silica im Bereich der neutralen pH-Werte kommt. 
Außerdem können neutrale Silanol-Gruppen nicht nur Wassermoleküle über 
Wasserstoffbrückenbindungen an sich binden, sondern auch benachbarte Silanol-Gruppen. 
Beim pyrogenen Silica geschieht dies auf Grund der g ringen Silanol-Gruppendichte 
bevorzugt interpartikulär (Netzwerkbildung) und bei den gefällten Silica-Partikeln 
bevorzugt intrapartikulär (Degussa AG, 2011). 
• Spezifische Oberfläche: 
Die spezifische Oberfläche der Aerosil 300-Partikel ist mit 289 m²/g (Bestimmung der 
spezifischen Oberfläche nach der Methode von Brunauer, Emmett und Teller) (Evonik 
Degussa GmbH, 2010) deutlich größer als die der in Klebosol dispergierten Silica-Partikel 
mit 32,1 m²/g (Bestimmung der spezifischen Oberfläche unter Annahme idealisierter 
Bedingungen einer Kugelform). Je größer die spezifische Oberfläche desto mehr 
Möglichkeiten gibt es für die Ausbildung interpartikulärer Verbindungen 
(Netzwerkbildung). 
• Partikelform: 
Es wird angenommen, dass es auf Grund der sterisch komplexen Form der pyrogenen 
Silica-Partikel die Wahrscheinlichkeit höher ist, dass Partikel so kollidieren, dass ihre 
kinetische Energie genügt, die zwischenpartikuläre En rgiebarriere zu überwinden und zu 
agglomerieren. 
• Elektrolyte der kontinuierlichen Phase: 
Mit jedem adsorbierten Kation verliert die Silica-Oberfläche eine freie Silanol-Gruppe für 
Wasserstoffbrückenbindungen mit Wasser (Dehydratisierung) und der lyophobe Charakter 
der Partikel nimmt zu (Amiri et al., 2009; Iler, 1979). Das kommerziell verfügbare 
Klebosol ist mit Ammoniak stabilisiert und hat einen Ausgangs-pH-Wert von 10. Es wird 
vermutet, dass bei der Einstellung der pH-Werte < 10 NH4
+- statt der H+-Ionen an den 
dissoziierten Silanol-Gruppen angebunden wurden, was die Oberflächenchemie und 
folglich die zwischenpartikulären Wechselwirkungen der im Klebosol dispergierten Silica-
Partikel verändert. Die Partikel des Klebosols verhalten sich folglich nicht mehr wie 
typische Silica-Partikel. 
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• Elektrolytkonzentration: 
Laut Lagaly (1997) ist die Hydrationskraft vom Elektrolytgehalt der kontinuierlichen 
Phase abhängig, wobei speziell beim SiO2 die Gegen-, aber auch Coionen die Struktur der 
mit den Silanol-Gruppen verankerten Wasserschicht stören und somit die Hydrationskraft 
mit zunehmender Elektrolytkonzentration abnimmt. Ein Maß für die Konzentration und 
Art der in einer Flüssigkeit enthaltenen Ionen ist deren Leitfähigkeit. Sie wurde jeweils für 
die kontinuierliche Phase des Klebosols (etwa 13,5 mS/cm) und der Aerosil 300-Slurry 
(etwa 0,6 mS/cm) beim pH-Wert 3 mittels Elektrophoresemessungen am Zetasizer Nano 
ZS bestimmt. Da sich die Leitfähigkeiten beider Flüssigkeiten deutlich voneinander 
unterscheiden, wird unter Vernachlässigung der enthaltenen Ionenart angenommen, dass 
die Elektrolytkonzentration des Klebosols höher ist al  die der Aerosil 300-Slurry. Gemäß 
Lagaly (1997) ist der Einfluss der Hydrationskraft im sauren pH-Wert-Bereich auf die 
Stabilität der Aerosil 300-Slurry deshalb entsprechend höher. 
In Abhängigkeit von der Elektrolytkonzentration der kontinuierlichen Phase hat die 
Aerosil 300-Slurry mit der höheren Elektrolytkonzentration beim pH-Wert 10 mit 0,07 einen 
geringeren maximalen Volumenbruch als die mit der ni drigeren Elektrolytkonzentration mit 
0,33 (Abbildung 4.17b). Die Abstoßung zwischen den in einer wässrigen Flüssigkeit mit 
höherer Elektrolytkonzentration dispergierten Silica-Partikel ist weniger effektiv: Die 
Elektronenhülle der elektrochemischen Doppelschicht ist stark komprimiert und die 
Oberflächenladung der Partikel effektiver abgeschirmt (Everett, 1992). Zum einen wird das 
Überspringen der Energiebarriere bei Kollisionen mit ausreichend hoher Energie vereinfacht, 
zum anderen kann die Reichweite der van-der-Waals-Anziehung bereits die Ausdehnung der 
elektrostatischen Abstoßung überschreiten. 
Anhand des Krieger-Dougherty-Modells wurde für die C ria-Slurry bei dem pH-Wert 3 ein 
maximaler Volumenbruch von 1,5 x 1010 berechnet. Dieser Wert ist jedoch unrealistisch, da 
der Volumenbruch < 1 ist (Kapitel 1.3.3) und wird deshalb in Abbildung 4.17b nicht gezeigt. 
Dieser Wert ist aber gemäß der Erklärung von Lerche et al. (2009) ein Hinweis dafür, dass die 
Partikel einander stark abstoßen. 
4.3 Eigenschaften der maßgeschneiderten AFM-Sonden 
Zur Aufklärung der Vorgänge beim CMP bei der Herstellung integrierter Schaltkreise sind die 
Wechselwirkungskräfte zwischen den dispergierten Schleifpartikeln untereinander sowie mit 
den zu polierenden Oberflächen von Interesse. Zum Messen der Kräfte kann nicht auf die 
Colloid Probe-Technik zurückgegriffen werden, da die Schleifpartikel mit < 100 nm für die 
Anwendung dieser Technik zu klein sind. Die Partikel sollten stattdessen durch AFM-Sonden 
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mit entsprechendem Spitzenradius simuliert werden. Zur Herstellung von definierten und 
reproduzierbaren Spitzenradien in der Größenordnung der Schleifpartikel (40 bis 80 nm) 
wurden zwei Strategien getestet: Der Radius kommerziell verfügbarer AFM-Cantilever 
(Spitzenradien ≤ 10 nm) wurde mittels thermischer Oxidation vergrößert (OxTip) oder mittels 
FIB entsprechend modifiziert (FIBTip). Die Geometri der modifizierten Spitzen wurde 
anhand von REM-Aufnahmen und die chemische Zusammensetzung mittels 
XPS-Untersuchungen beurteilt. Am AFM erfolgte das Aufnehmen von Kraft-Abstands-
Kurven in wässriger Elektrolytlösung zwischen den modifizierten Spitzen und einer 
ausgedehnten SiO2-Oberfläche. Zum Vergleich wurden die Untersuchungen auch mit einem 
unmodifizierten Standard-Si-Cantilever (StTip) und einem Colloid Probe (CP) als Referenz 
durchgeführt. 
4.3.1 Spitzenradien der thermisch und der FIB modifizierten AFM-Sonden 
Standard-Si-Cantilever wurden bei 1000 °C in Anlehnung an Hüttl et al. (2002) im 
Muffelofen und zum Vergleich in einem Rohrofen bei der gleichen Temperatur oxidiert. 
Abbildung 4.18 zeigt die erzielten Spitzenradien in Abhängigkeit vom verwendeten Ofen. Da 
die Spitze des Standard-Si-Cantilevers die Form einer asymmetrischen Pyramide hat, wurde 
der Spitzenradius in Scanrichtung und 90° zur Scanri htung bestimmt. Beide Radien werden 
im Diagramm gezeigt. Mittelwerte wurden nicht berechnet. Die horizontalen Linien in den 
Diagrammen markieren den Bereich der gewünschten Spitzenradien (40 bis 80 nm). 
Abbildung 4.18: Radien der AFM-Spitzen nach dem thermischen Oxidieren im 
Muffelofen (a) bzw. im Rohrofen (b) in Abhängigkeit von der Dauer der Oxidation. Die 
horizontalen Linien bei 40 bzw. 80 nm markieren denB reich in dem die Spitzenradien 
liegen sollen. 
Die Oxidation der AFM-Spitzen im Muffelofen führte zwar zu einer Zunahme des 
Spitzenradius gegenüber dem Ausgangsradius jedoch ni t in einer reproduzierbaren 
Größenordnung. Nach einer Oxidationsdauer von beispielsweise 40 min streuen die 
Spitzenradien zwischen 24,0 und 78,5 nm (Abbildung 4.18a). Die Kammer des Muffelofens 
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ist mit 200 x 380 x 150 mm³ relativ groß. Der Ofenhrsteller gibt an, dass die Temperatur bei 
1000 °C mit ungefähr ± 11 K schwankt. Der Muffelofen hat in der Tür ein Loch, durch 
welches frische, sauerstoffhaltige Luft in die Kammer strömt. Die Luft verlässt den Ofen 
durch einen Kamin in der Rückwand. Der Einfluss desLuftstroms auf das Ergebnis der 
thermischen Oxidation wurde untersucht, indem in Anleh ung an Hüttl (2009) ein 
4-Zoll-Si-Wafer bei 1000 °C für 120 min thermisch behandelt wurde. Anschließend wurde 
der Wafer in 76 Felder mit den Abmaßen 10 x 10 mm² unterteilt und für jedes Feld die Dicke 
der SiO2-Schicht mit dem Ellipsometer bestimmt. Die Messungen ergaben einen Unterschied 
in der SiO2-Schichtdicke von 24,5 nm, wobei ein Maximum von 88,7 nm und ein Minimum 
von 64,2 nm gefunden wurde (Abbildung 4.19a). Die enströmende Luft und der darin 
enthaltene Sauerstoff verteilen sich demnach nicht gleichmäßig in der Kammer des 
Muffelofens. Die Herstellung reproduzierbarer Spitzenradien ist sowohl auf Grund der 
Temperaturschwankungen als auch des Sauerstoffgradienten innerhalb der Kammer nicht 
möglich. 
Abbildung 4.19: Schichtdickenverteilung der SiO2-Schicht nach der thermischen Oxidation 
(1000 °C, 120 min) eines kompletten 4-Zoll-Wafers im Muffelofen (a) und eines 
Waferstückes im Rohrofen (b). Zum Einsatz kam jeweils in Si-Wafer mit nativer 
SiO2-Oberfläche. 
Die Spitzenradien, die im Rohrofen hergestellt wurden, streuen weniger stark als jene aus dem 
Muffelofen (Abbildung 4.18). Beispielsweise schwanke  sie zwischen 24,0 und 44,5 nm nach 
einer Oxidationsdauer von 40 min. Der Spitzenradius senkrecht zur Scanrichtung ist kleiner 
als in Scanrichtung. Die Differenz hängt jedoch vonder Dauer der Oxidation ab: Nach kurzer 
Oxidationszeit ist der Unterschied geringer (ca. 10 nm nach 30 min) als nach längerer 
Oxidationsdauer (ca. 40 nm nach 420 min). Die Probenkammer im Rohrofen hat eine Länge 
von 450 mm und einen Durchmesser von 38 mm. Der Hersteller garantiert eine homogene 
Zone mit einer Länge von 150 mm in der Mitte des Rohres, bei dem die Temperatur mit 
maximal ± 5 K schwankt. Zusätzlich kam ein speziell entwickelter Probenhalter zum Einsatz, 
der es ermöglichte den Cantilever immer exakt an der gl ichen Position innerhalb der 
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homogenen Zone zu plazieren. Beide Enden des Rohres war n nicht verschlossen, damit Luft 
über die Cantilever strömen kann. Der Einfluss des Sauerstoffs, den die frische Luft mit sich 
bringt, wurde untersucht, indem in Anlehnung an Hüttl (2009) ein Stück eines Si-Wafers mit 
den Abmaßen 20 x 60 mm² bei 1000 °C für 120 min thermisch oxidiert wurde. Anschließend 
wurde es in 12 gleich große Felder (10 x 10 mm²) unterteilt und in jedem Feld die 
SiO2-Schichtdicke mit dem Ellipsometer bestimmt. Die Dicke der SiO2-Schicht schwankt 
zwischen 57,8 und 49,2 nm (Abbildung 4.19b). Die Differenz zwischen Maximum und 
Minimum ist mit 8,6 nm deutlich kleiner als die Differenz, die bei Verwendung des 
Muffelofens festgestellt wurde. Demzufolge ist nicht nur die Temperaturschwankung im 
Rohrofen geringer als im Muffelofen, die Sauerstoff-Verteilung ist ebenfalls deutlich 
homogener. Allerdings ist im Muffelofen die Versorgun  der Probenoberfläche mit Sauerstoff 
besser, was die deutlich dickeren SiO2-Schichten im Vergleich zum Rohrofen zeigen. 
Die Spitzenradien der im Rohrofen oxidierten AFM-Spitzen nahmen zwar zu Beginn der 
thermischen Oxidation zu, erreichten aber sehr baldeinen Plateauwert. Es war nicht möglich 
den Radius trotz länger gewählter Oxidationszeiten w iter zu vergrößern. Selbst die extrem 
lang gewählte Oxidationszeit von sieben Stunden führte nicht zu Spitzenradien von denen in 
der Literatur berichtet wird (Tabelle 4.3). Auf Grund dessen wurden die Versuche im 
Rohrofen bei 1150 °C wiederholt. In Abbildung 4.20a sind die Ergebnisse zusammengefasst. 
Tabelle 4.3: Zusammenfassung von Spitzenradien, welche andere Wissenschaftler durch 
thermisches Oxidieren von Standard-Si-Cantilevern erzeugt haben. 
Literatur Temperatur [°C] Dauer der Oxidation [min] Spitzenradius [nm] 
Hüttl et al., 2002 1150     5 
  30 
150 
  85 
175 
370 
Kokuoz et al., 2009   850 150 100 … 150 
Sokolov et al., 2006 1000 120 250 
 
Das thermische Oxidieren der Standard-Si-Cantilever im Rohrofen bei 1150 °C führte 
ebenfalls nicht zu den Spitzenradien, von denen in der Literatur berichtet wird. Der Radius 
vergrößerte sich zwar nach kurzer Oxidationsdauer von den anfänglichen ≤ 10 nm auf bis zu 
etwa 40 nm, erreichte aber sehr bald wieder einen Plateauwert (Abbildung 4.20a). Es wird 
vermutet, dass die schlechtere Versorgung der Probenkammer mit Sauerstoff im Rohrofen die 
thermische Oxidation limitiert. Die Streuung des Spitzenradius in Hinblick auf eine gewählte 
Oxidationsdauer ist gering: Nach 120 min beispielswi e streuen die Spitzenradien zwischen 
33,7 und 55,0 nm. Der Radius in Scanrichtung ist ungefähr genauso groß wie senkrecht zur 
Ergebnis und Diskussion 
107 
Scanrichtung. Statt der asymmetrischen Pyramide hat die Spitze also nun die Form einer 
Halbkugel. 
Abbildung 4.20: Radien der AFM-Spitzen nach dem thermischen Oxidieren im Rohrofen bei 
1150 °C in Abhängigkeit von der Dauer der Oxidation (a) und die Dicke der SiO2-Oberfläche 
in Abhängigkeit von der Temperatur sowie der Dauer der Oxidation (b). Die horizontalen 
Linien bei 40 bzw. 80 nm im Diagramm (a) markieren d  Bereich in dem die Spitzenradien 
liegen sollen. Die durchgehenden Linien in Diagramm (b) dienen dem Betrachter zur 
besseren Veranschaulichung. 
Da die Oberfläche von Spitze und Cantilever für die M ssungen am Ellipsometer zu klein 
war, konnte die Zunahme der SiO2-Schichtdicke auf den OxTips nicht direkt bestimmt 
werden. Stattdessen wurden Si-Wafer mit einer nativen SiO2-Schicht von (1,5 ± 0,2) nm 
verwendet. Das ist zulässig, da die SiO2-Schicht beim thermischen oxidieren auf der 
Oberfläche Topografie-unabhängig mit gleicher Rate wächst (Widmann et al., 1996). Die 
Si-Wafer wurden in handliche Stücke von 12 x 12 mm gebrochen und auf die gleiche Weise 
thermisch im Rohrofen oxidiert, wie auch die Cantilever. Abbildung 4.20b zeigt, wie die 
SiO2-Schichtdicke mit fortschreitender Oxidationsdauer zunimmt, wobei die 
Wachstumsgeschwindigkeit mit der Zeit abnimmt. Bei d r thermischen Oxidation wird in 
oxidierender Atmosphäre die Oberfläche der Si-Unterlag  in SiO2 umgewandelt, wobei laut 
Widmann et al. (1996) folgende drei Mechanismen hintereinander ablaufen: 
• Herandiffundieren des Sauerstoffs aus dem Gasraum an die native SiO2-Oberfläche 
• Diffundieren des Sauerstoffs durch die SiO2-Schicht 
• Reaktion des Sauerstoffs mit Si zu SiO2 an der Si-SiO2-Grenzfläche. 
Für die Wachstumsgeschwindigkeit des SiO2 ist der langsamste der drei Vorgänge 
bestimmend. Ist die SiO2-Schichtdicke noch gering, bestimmt der Oxidationsvorgang die 
Wachstumsgeschwindigkeit. Mit zunehmender Dicke der SiO2-Schicht wird die Diffusion des 
Sauerstoffs durch die SiO2-Schicht geschwindigkeitsbestimmend. Die Diffusion des 
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Sauerstoffs erfolgt durch die dicker werdende SiO2-Schicht zunehmend langsamer. Wie 
Abbildung 4.20b zeigt, erfolgte das SiO2-Wachstum bei höherer Temperatur schneller.  
Mit der FIB-Technik war es ebenfalls möglich den Radius der ursprünglichen StTip zu 
vergrößern. Es konnten Spitzen mit einem Radius von (45 ± 5) nm erzeugt werden. Die 
Herstellung größerer Spitzenradien war nicht möglich. Die Gestalt der FIB-modifizierten 
Spitzen wechselte von der ursprünglichen asymmetrischen Pyramide zu einer 
halbkugelförmigen Spitze. 
Abbildung 4.21 zeigt REM-Aufnahmen der thermisch oxidierten sowie der FIB-modifizierten 
Standard-Si-Spitze. 
Abbildung 4.21: REM-Aufnahmen der thermisch oxidierten (OxTip) sowie der FIB-
modifizierten (FIBTip) Standard-Si-Spitze. 
Der Spitzenradius von kommerziell verfügbaren Standard-Si-Cantilevern konnte sowohl 
durch thermisches Oxidieren als auch durch FIB-Modifizierung vergrößert werden. Die 
maßgeschneiderten Spitzen sind halbkugelförmig und haben Radien im Bereich von 
30 bis 70 nm. Mit beiden Techniken war es nicht möglich größere Spitzenradien herzustellen. 
Für die geplanten Untersuchungen waren größere Spitzenradien auch nicht nötig. Die 
erzielbaren Radien liegen im Bereich der geforderten Größe und entsprechen damit sehr 
genau den Partikelgrößen der dispergierten Abrasivteilchen. 
4.3.2 Charakterisierung der Oberflächenchemie mittels XPS-Untersuchungen 
Um die Elementarzusammensetzung der unterschiedlich modifizierten AFM-Spitzen zu 
bestimmen, wurden XPS-Untersuchungen durchgeführt. Für die thermisch oxidierten 
Cantilever erfolgten vergleichende Messungen an thermisch oxidierten Si-Wafern. Die 
Ergebnisse der XPS-Untersuchungen sind in Abbildung 4.22 zusammengefasst, wobei 
Abbildung 4.22a das Atomverhältnis [Si]:[O] und Abbildung 4.22b das Atomverhältnis 
[C]:[O] zeigt. 
1 µmFIBTip1 µmOxTip
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Abbildung 4.22: Die Atomverhältnisse [Si]:[O] (a) sowie [C]:[O] (b) der zwei AFM-Sonden 
StTip und OxTip sowie eines Si-Wafers in Abhängigket von der Dauer der thermischen 
Oxidation in einem Rohrofen sowie der beiden AFM-Sonden FIBTip und CP. 
(CP … Colloid Probe; FIBTip … Standard Si-Spitze, dren Radius mittels fokussiertem Ionenstrahl angepasst 
wurde; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Standard Si-Spitze; StTip … Standard Si-Spitze) 
Die von dem Si-Wafer mit nativer SiO2-Schicht, der StTip sowie der OxTip auf der 
Oberfläche aufgenommenen Spektren zeigen das Vorhandensein von Kohlenstoff, Sauerstoff 
und Silizium. Zunächst erfolgt die Diskussion der Ergebnisse für die Si-Wafer, da sie mit den 
Ergebnissen aus den Ellipsometermessungen verglichen w rden können. Das für den 
unmodifizierten Si-Wafer gefundene Atomverhältnis [Si]:[O] ist größer als das 
stöchiometrische Verhältnis von SiO2 (Abbildung 4.22a). Ein Atomverhältnis [Si]:[O] von 0,5 
entspricht dem stöchiometrischen Verhältnis von SiO2. Die Form der Si 2p- sowie der 
Si 2s-Peaks spricht für das Vorhandensein von metallischem Silizium. Zusätzlich wurden 
Plasmonresonanzpeaks beobachtet, wie sie für Metalle typisch sind. Daraus folgt, dass die 
Dicke der nativen SiO2-Schicht auf dem Si-Wafer geringer sein muss als die Informationstiefe 
(< 8 nm) der XPS-Methode. Mit dem Ellipsometer wurde ie Dicke der SiO2-Schicht 
bestimmt; diese beträgt etwa 1,5 nm. Nach der thermischen Behandlung des Si-Wafers bei 
1000 °C für 40 min beträgt die mittels Ellipsometri gemessene Dicke der SiO2-Schicht etwa 
40 nm und das mittels XPS gefundene Atomverhältnis [Si]:[O] ist etwa 0,5. Für die thermisch 
oxidierten Si-Wafer wurden keine Plasmonresonanzpeaks beobachtet. XPS-Untersuchungen 
wurden anschließend auch an den Proben StTip und OxTip durchgeführt: Das 
Atomverhältnis [Si]:[O] der StTip entspricht in etwa dem, des unmodifizierten Si-Wafers. Der 
StTip ist demzufolge auch mit einer nativen SiO2-Schicht bedeckt. Das für die OxTip 
bestimmte Atomverhältnis [Si]:[O] entspricht in etwa dem der thermisch oxidierten Si-Wafer. 
Der auf den Oberflächen von Si-Wafer, StTip und OxTip nachgewiesene Kohlenstoff 
(Abbildung 4.22b) entstammt Kohlenwasserstoffen mit einem wenig-polaren Alkylrest, 
welche als typische Verunreinigungen auf allen Metall- und Metalloxidoberflächen gefunden 
werden. Es wird angenommen, dass die ursprünglichen Verunreinigungen mit unspezifisch 
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adsorbierten Kohlenwasserstoffen auf Grund der Wärmebehandlung komplett entfernt 
wurden. Jedoch adsorbierten während des Abkühlens an Luft neue Kohlenwasserstoffe aus 
der Atmosphäre auf der frisch hergestellten und hoch polaren Oxidschicht. Triebkraft dafür ist 
die Reduktion der spezifischen Freien Oberflächenenrgie. 
Die Modifizierung des Standard-Si-Cantilevers mit der FIB-Technik führte nicht zu einer 
Umwandlung des metallischen Siliziums in SiO2. Das Atomverhältnis [Si]:[O] entspricht mit 
1,4 in etwa dem des unmodifizierten Si-Wafers. Daraus folgt, dass die Dicke der SiO2-Schicht 
sich nicht deutlich verändert hat (Abbildung 4.22a). Die Oberfläche des FIBTip ist ebenfalls 
mit unspezifisch adsorbierten Kohlenwasserstoffen verunreinigt (Abbildung 4.22b). 
Zusätzlich wurde Gallium im Oberflächenbereich der Probe nachgewiesen. Der 
Materialabtrag während der FIB-Modifizierung erfolgte mit Ga3+-Ionen. Der Ga 2p3/2-Peak 
hatte eine Bindungsenergie von 1117,5 eV, welcher typisch für Ga3+-Ionen ist. Das 
Atomverhältnis [Ga]:[O] von 0,004 zeigt zwar lediglich Spuren von implantierten Ga3+-Ionen 
an. Allerdings muss berücksichtigt werden, dass der Durchmesser des Ionenstrahls nur wenige 
Nanometer betrug und sehr gezielt auf der AFM-Spitze ausgerichtet war. Ga3+-Ionen können 
folglich nur direkt in die Spitze implantiert worden sein.  Mit der XPS-Technik wurden 
jedoch Informationen über eine deutlich größere Oberfläche erzeugt und ausgewertet. Daraus 
folgt, dass die Oberfläche der Spitze eine beträchtliche Menge an Gallium enthält. Diese 
Problematik wurde unter anderem bereits ausführlich von Kochumalayil (2009a und b) sowie 
Miller et al. (2007) untersucht und diskutiert. 
Das Atomverhältnis [Si]:[O] der CP, welches neben dr StTip noch als Vergleichsystem zum 
Einsatz kam, ist 0,5 und entspricht damit dem stöchiometrischen Verhältnis für SiO2 
(Abbildung 4.22a). Zusätzlich zu den Elementen Kohlenstoff, Sauerstoff und Silizium wurden 
außerdem Spuren von Natrium (Atomverhältnis [Na]:[O]: 0,012) und Schwefel 
(Atomverhältnisse [S]:[O]: 0,016) nachgewiesen. Der U sprung dieser Elemente ist 
unbekannt. Es wird vermutet, dass diese Elemente auf Gr nd der Herstellungs- oder 
Lagerbedingungen auf die Kugeln gelangt sind oder aus dem Leim stammen, mit dem das 
Ankleben der Kugel auf den Cantilevern erfolgte. 
4.3.3 Vergleich der AFM-Sonden anhand von Kraftmessungen 
Mit den vier unterschiedlichen Sondentypen StTip, OxTip, FIBTip und CP wurden 
Kraftmessungen durchgeführt. Als Wechselwirkungspartner kam ein Si-Wafer mit nativer 
SiO2-Oberfläche zum Einsatz. Nach der RCA-Reinigung hat die native SiO2-Schicht eine 
Dicke von (1,51 ± 0,15) nm. Im gewählten Scanbereich von 1 x 1 µm² beträgt ihre 
RMS-Rauheit (0,14 ± 0,03) nm und ihr maximaler Berg-Tal-Abstand (1,89 ± 0,86) nm. Alle 
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Kraftmessungen wurden in KCl-Lösung bei konstantem pH-Wert von 6,8 in Abhängigkeit 
von der Elektrolytkonzentration durchgeführt. Die Fderkonstante wurde für jede verwendete 
AFM-Sonde bestimmt und für die Berechnung der Kraftkurven eingesetzt. Im Mittel betragen 
sie (0,19 ± 0,05) N/m für die StTip, (1,18 ± 0,60) N/m für die OxTip, (0,11 ± 0,04) N/m für 
die FIBTip und (0,36 ± 0,16) N/m für die CP. 
Zur Überprüfung der Reproduzierbarkeit wurden zum einen Kraft-Abstands-Kurven mit der 
gleichen AFM-Sonde an verschiedenen Stellen des Si-Wafers aufgenommen und zum 
anderen diese Versuche mit einer zweiten AFM-Sonde des gleichen Typs wiederholt. 
Abbildung 4.23a sowie Abbildung 4.23b zeigen am Beispi l der OxTip (R = 30 nm) jeweils 
fünf Annäherungskurven, deren Aufnahme in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-2 mol/l erfolgte. Die Rückzugskurven sind nicht dargestellt, da sie exakt über den 
Annäherungskurven liegen. Die Kurven, die jeweils mit ein und derselben Spitze, jedoch an 
unterschiedlichen Orten auf dem Wafer aufgenommen wurden, liegen in beiden Fällen sehr 
gut übereinander (Abbildung 4.23). Allerdings unterscheiden sich die Kurven etwas im Bezug 
auf die verwendete OxTip: Die Kontaktkraft beim Abstand Null ist in Abbildung 4.23a 
2,3 nN und 2,8 nN in Abbildung 4.23b. Offensichtlich unterscheiden sich Spitzenradius, 
Gestalt der Spitze sowie die Rauhigkeit der Spitze doch geringfügig voneinander. Die 
erzielten Ergebnisse liegen aber in der gleichen Größenordnung. 
Abbildung 4.23: Kraft-Abstands-Kurven, aufgenommen zwischen einer th misch oxidierten 
AFM-Spitze und einem Si-Wafer mit einer nativen SiO2-Schicht auf der Oberfläche in 
KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-2 mol/l, wobei die Versuche (a) mit einer neuen 
Spitze (b) wiederholt wurden. Beide Spitzen waren thermisch modifiziert und hatten einen 
Spitzenradius von 30 nm. 
In Abbildung 4.24 ist jeweils für die getesteten Sondentypen StTip, OxTip, FIBTip sowie CP 
eine ausgewählte Kraft-Abstands-Kurve dargestellt, wobei für die OxTip die Ergebnisse für 
zwei unterschiedliche Radien (R1 = 30 nm; R2 =  80 nm) gezeigt werden. Die dargestellten 
Kurven wurden wiederum in 10-2 mol/l KCl-Lösung aufgenommen. In allen fünf Fällen waren 
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die detektierten Wechselwirkungskräfte abstoßend. Für jeden Spitzentyp erfolgte die 
Bestimmung der Debye-Länge, in dem Gleichung 3.22 (Kapitel 3.6.2) an die Kraft-Abstands-
Kurve angepasst wurde. Die ermittelten Debye-Längen b tragen in Abhängigkeit vom 
Sondentyp (3,23 ± 0,07) nm für die StTip, (3,13 ± 0,01) nm für die OxTip mit einem Radius 
von 30 nm und (3,28 ± 0,07) nm für die OxTip mit 80 nm Spitzenradius sowie 
(3,33 ± 0,01) nm für die FIBTip und (4,78 ± 1,10) nm für die CP. Damit entsprechen die 
experimentell ermittelten Debye-Längen in etwa der nach Israelachvili (1992) für 
1:1-Elektrolyten (Gleichung 3.22, Kapitel 3.6.3.1) berechneten theoretischen Debye-Länge 
von 3,04 nm. Die geringfügigen Abweichungen stammen vermutlich von Carbonat-Ionen aus 
der Luft, mit denen die Probenflüssigkeit kontaminiert sein könnte (Drechsler & Grundke, 
2005). Dieses Ergebnis belegt, dass zwischen den Festkörperoberflächen AFM-Sonde und 
Si-Wafer elektrostatische Wechselwirkungskräfte wirken. Die festgestellte Abstoßung hat 
ihren Ursprung in der elektrochemischen Doppelschicht, welche von den Ionen der wässrigen 
Lösung um die Festkörperoberflächen gebildet werden (Lagaly, 1997). Das Ergebnis zeigt 
außerdem, dass die modifizierten Spitzen auch zum Messen langreichweitiger Kräfte geeignet 
sind. 
Mit Hilfe der Gleichungen 3.20 und 3.21 (Kapitel 3.6. .1) wurden Kurven für die Freie 
Wechselwirkungsenergie berechnet und anschließend in theoretische Kraft-Abstands-Kurven 
umgerechnet. Die pyramidenförmige Spitze der StTip wurde dabei als Kugel mit dem 
Radius von 10 nm angenähert. Die Standardmethode für die Umrechnung ist die Derjaguin-
Näherung. Um die Derjaguin-Näherung anwenden zu können, muss der charakteristische 
Radius der AFM-Sonde deutlich größer sein als die charakteristische Reichweite der 
Wechselwirkungen. Wie Abbildung 4.24 entnommen werden kann, haben die 
elektrostatischen Wechselwirkungen eine Reichweite von etwa 15 nm. Der Radius der CP ist 
mit etwa 2,3 µm deutlich größer als die Reichweite der Wechselwirkungskräfte, wohingegen 
der Spitzenradius der modifizierten Spitzen OxTip und FIBTip mit etwa 40 nm nur 
geringfügig größer und der Spitzenradius der StTip m t < 10 nm sogar geringer ist. Deshalb 
wurde neben der Derjaguin-Näherung (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1, 
Wechselwirkungsgeometrie: Kugel-Platte) auch die für kleinere Spitzenradien entwickelte 
SEI-Rechenvorschrift (Gleichung 3.24, Kapitel 3.6.31) geprüft. In Abbildung 4.24 sind neben 
den gemessenen auch die berechneten Kraft-Abstands-Kurven dargestellt. 
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Abbildung 4.24: Gemessene und theoretische Kraft-Abstands-Kurven der Kombination 
AFM-Sonde StTip (a), FIBTip (b), OxTip (c und d) oder CP (e) und Si-Wafer mit nativer 
SiO2-Schicht auf der Oberfläche in 10
-2 mol/l KCl-Lösung, wobei für die Berechnung der 
Freien Wechselwirkungsenergie das EDL-Modell bzw. das EDL-Modell mit zusätzlichem 
HCR-Term zum Einsatz kam und die Umrechnung in die Kraft-Abstands-Kurve mittels 
Derjaguin-Näherung bzw. der SEI-Rechenvorschrift erfolgte. 
(AFM … Rasterkraftmikroskop; CP … Colloid Probe; EDL … Elektrochemische Doppelschicht; 
FIBTip … Standard-Si-Spitze, deren Radius mittels fokussiertem Ionenstrahl angepasst 
wurde; HCR … Lennard-Jones-Potenzial; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Standard-Si-
Spitze; R … Spitzenradius; SEI … Surface Element Integration; StTip … Standard-Si-Spitze) 
 
 
Legende:
Symbole: Messpunkte
EDL-Modell, Derjaguin-Näherung
EDL+HCR-Modell,
Derjaguin-Näherung
EDL+HCR-Modell,
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Wie aus Abbildung 4.24 hervorgeht, stimmen für große Abstände die theoretischen Kraft-
Abstands-Kurven bei Verwendung der Derjaguin-Näherung nabhängig vom verwendeten 
Modell mit den gemessenen Daten überein. Unterschiede gibt es erst bei kleinen Abständen 
< 0,5 nm. Für sehr kleine Abstände ist Gleichung 3.20 nicht mehr gültig, da sie eine endliche 
Kraft berechnet, welche die Born-Abstoßung bei Kontakt vernachlässigt. Über den 
zusätzlichen HCR-Term (Gleichung 3.21) werden diese Abstoßungskräfte berücksichtigt. Die 
theoretischen Wechselwirkungskurven, welche mit Gleichung 3.21 berechnet und unter 
Anwendung der Derjaguin-Näherung in Kraft-Abstands-Kurven umgerechnet wurden, 
stimmen auch bei kleinen Abständen sehr gut mit den gemessenen Daten überein. Daraus 
folgt, dass die Derjaguin-Näherung auch für die AFM-Sonden mit den sehr kleinen 
Spitzenradien zur Umrechnung der Freien Wechselwirkungsenergie in eine Kraft gültig ist. 
Die theoretischen Kurven, die mittels der SEI-Rechenvorschrift umgerechnet wurden, 
ergaben, dass der Wert d0 nicht Null ist, sondern der Wert zwischen 0,6 und 0,8 nm liegt. 
Nach Lagaly (1997) verhindert die Hydrathülle, der in der Stern-Schicht fest angeordneten 
Gegenionen, dass sich Festkörperoberflächen beliebig nahe kommen können. Die mittels der 
SEI-Rechenvorschrift umgerechneten Kurven wurden entlang der x-Achse um diesen Wert 
verschoben und folgen den gemessenen Kurven ebenfalls sehr gut. Der Vergleich der nach 
Gleichung 3.21 und in Abhängigkeit von der Umrechnungsvorschrift berechneten Kurven 
zeigt, dass es bei großen Abständen keine Unterschide gibt. Unterschiede treten bei den 
Sondenradien ≤ 40 nm erst bei sehr kleinen Abständen < 1,0 nm auf. Bei Verwendung der 
SEI-Rechenvorschrift ist der Übergang von der elektrostatischen Abstoßung zur Born-
Abstoßung deutlich abgerundeter als bei Verwendung der Derjaguin-Näherung. Da aber das 
Rauschen der aufgenommen Kraft-Abstands-Kurven mit ± 0,5 nm in der Größenordnung des 
Unterschieds liegt, der bei Verwendung der unterschiedlichen Umrechnungsvorschriften 
entsteht, kann dieser Effekt vernachlässigt werden. 
In Tabelle 4.4 sind die Werte für das Produkt der Oberflächenladungsdichte σ1σ2 
zusammengefasst, die verwendet wurden, um die berechneten Kraftkurven an die gemessenen 
anzupassen. Die Werte für σ1σ2, die bei Verwendung der Derjaguin-Näherung erhalten 
wurden, sind etwas kleiner als bei Verwendung der SEI-Rechenvorschrift. Für die 
AFM-Sonden StTip und die beiden OxTip wurden mit (4,9 ± 0,2) x 10-4 C2/m4 etwa gleich 
große Werte für σ1σ2 berechnet. Das bedeutet, dass die Oberflächenchemie für beide 
Spitzentypen gleich ist. Beide Spitzen sind mit SiO2 bedeckt, wie indirekt über Si-Wafer 
anhand von Ellipsometriemessungen (Abbildung 4.20b, Kapitel 4.3.1) sowie direkt mittels 
XPS-Messungen (Abbildung 4.22a, Kapitel 4.3.2) nachgewiesen wurde. Das Produkt σ1σ2 der 
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FIBTip ist um etwa 2,0 x 10-4 C2/m4 geringer als der Wert σ1σ2 der AFM-Spitzen StTip bzw. 
der beiden OxTip. Wie bereits in der Literatur (Kochumalayil, 2009a und b; Miller et al., 
2007) diskutiert und anhand der XPS-Messungen nachgewiesen, wurde die 
Oberflächenchemie der mittels FIB modifizierten AFM-Spitze nachhaltig verändert: Für den 
Materialabtrag kamen Gallium-Ionen zum Einsatz, die auf Grund ihrer hohen Energie in das 
Material der Spitze eingearbeitet wurden. Die Veränderung der Oberflächenchemie übt einen 
deutlichen Einfluss auf die Wechselwirkungskräfte aus. Für die AFM-Sonde CP wurden 
ebenfalls deutlich kleinere Werte für σ1σ2 ermittelt als für die Spitzen StTip sowie OxTip. In 
diesem Fall liegen die Werte für σ1σ2 im Vergleich zu den Spitzen StTip bzw. OxTip etwa 
um 4,5 x 10-4 C2/m4 darunter. Die XPS-Messungen ergaben, dass die zur Herstellung der CP 
verwendeten Kugeln neben Silizium, Sauerstoff und Kohlenstoff auch Natrium und Schwefel 
enthalten. Zum einen hat die abweichende Oberflächenchemie der CP im Vergleich zu den 
AFM-Spitzen StTip bzw. OxTip einen Einfluss auf die Wechselwirkungskräfte. Es wird aber 
auch vermutet, dass der im Vergleich zu den anderen untersuchten AFM-Sonden sehr viel 
größere Radius der CP auch einen Einfluss auf den Wchselwirkungsmechanismus hat. In 
diesem Zusammenhang wird auf die Arbeit von Halperin & Zhulina (2010) verwiesen, welche 
sich mit den unterschiedlichen Wechselwirkungsmechanismen bei der Verwendung der 
Colloid Probe-Technik sowie scharfen AFM-Spitzen für Kraftmessungen an gequollenen 
Polymerbürsten beschäftigt. Sie nehmen an, dass die Polymerbürsten von der Kugel des 
Colloid Probe zusammengedrückt werden, wohingegen di  scharfen AFM-Spitzen in die 
Bürsten eintauchen. Auf das hier untersuchte System übertragen, könnte dies folgendes 
bedeuten: Nähert sich die Kugel der CP mit ihrem Radius im Mikrometerbereich der 
Oberfläche an, werden die Ionen der elektrochemischen Doppelschicht im immer schmaler 
werdenden Spalt zwischen beiden Festkörperoberflächen zusammengedrückt. Die 
Oberflächenladungen der Festkörperoberflächen werden weiterhin von den Ionen abgeschirmt 
und die ermittelte Oberflächenladungsdichte ist gerin r. Im Gegensatz dazu wird vermutet, 
dass die AFM-Sonden mit Spitzenradien im Nanometerbr ich die Ionen zur Seite schieben. 
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Tabelle 4.4: Produkt der Oberflächenladungsdichten zur Anpassung der theoretischen an 
die experimentell aufgenommenen Kraft-Abstands-Kurven. 
AFM-Sonde Produkt der Oberflächenladungsdichten [10-4 C2/m4] 
 Derjaguin, 
EDL-Modell 
Derjaguin, 
EDL+HCR-Modell 
SEI, 
EDL+HCR-Modell 
StTip, R < 10 nm 4,7 ± 0,1 4,7 ± 0,1 6,9 ± 0,1 
OxTip, R = 30 nm 5,0 ± 0,4 4,9 ± 0,4 6,9 ± 0,7 
OxTip, R = 80 nm 5,0 5,1 6,2 
FIBTip, R = 40 nm 2,8 ± 0,6 2,9 ± 0,5 3,9 ± 0,4 
CP, R = 2,3 µm 0,4 ± 0,1 0,4 ± 0,1 0,4 ± 0,1 
(CP … Colloid Probe; EDL … Elektrochemische Doppelschicht; FIBTip … Standard-Si-Spitze, deren Radius 
mittels fokussiertem Ionenstrahl angepasst wurde; HCR … Lennard-Jones-Potenzial; OxTip … Thermisch 
oxidierte (1150 °C; 120 min) Standard-Si-Spitze; SEI … Surface Element Integration; StTip … Standard-Si-
Spitze) 
 
Das Aufnehmen von Kraft-Abstands-Kurven erfolgte außer in einer KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-2 mol/l auch in KCl-Lösungen der Elektrolytkonzentration 
10-1 mol/l, 10-3 mol/l sowie 10-4 mol/l. Unabhängig von der Elektrolytkonzentration stoßen 
sich die Festkörperoberflächen bei Annäherung elektrostatisch ab. Der exponentielle Abfall 
der Kraft in Abhängigkeit vom Abstand zwischen beiden Festkörperoberflächen entspricht 
der DLVO-Theorie. Mit zunehmender Elektrolytkonzentration ist dieser exponentielle Abfall 
steiler. An die gemessenen Kurven wurden ebenfalls theoretisch berechnete Kraft-Abstands-
Kurven angepasst, wobei die Freie Wechselwirkungsenergie nach Gleichung 3.21 berechnet 
wurde und die Umrechnung mittels der Derjaguin-Näherung für die 
Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1) erfolgte. Die Werte 
für σ1σ2, die aus der Anpassung der theoretischen an die gem ssenen Kurven stammen, sind 
in Abbildung 4.25 zusammengefasst. 
Abbildung 4.25: Produkt der Oberflächenladungsdichten der Kombinatio  ausgedehnte 
Ebene (Si-Wafer mit nativer SiO2-Oberfläche) und AFM-Sonde in Abhängigkeit von der 
KCl-Konzentration der wässrigen Umgebungsflüssigkeit. 
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Die Werte σ1σ2 hängen, wie erwartet und in Abbildung 4.25 deutlich zu sehen, für jede 
Kombination AFM-Sonde und Wafer von der Elektrolytkonzentration ab. Sie sollte aber 
unabhängig von der Art der verwendeten AFM-Sonde sein. Die Wafersorte war immer die 
gleiche. Bei den mittleren Elektrolytkonzentrationen 10-3 mol/l sowie 10-2 mol/l sind die 
ermittelten Werte σ1σ2 für die AFM-Spitzen StTip und OxTip etwa gleich, die für die FIBTip 
sowie die CP ermittelten Werte sind deutlich geringer. Dieses Ergebnis unterstreicht für die 
FIBTip, dass die auf Grund des Materialabtrags implantierten Gallium-Ionen die wirkenden 
Wechselwirkungskräfte beeinflussen. Für die CP spielen vermutlich Kontaminationen mit den 
Elementen Natrium und Schwefel sowie ein abweichender Wechselwirkungsmechanismus 
eine Rolle. Mit zunehmender Elektrolytkonzentration (KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-1 mol/l) nehmen die Abweichungen in Abhängigkeit vom 
verwendeten Sondentyp zu. Der steile Anstieg der Kraft-Abstands-Kurven bei hohen 
Elektrolytkonzentration erfolgt bei sehr kleinen Abständen und führt zu zusätzlichen 
Messfehlern, welche das Anpassen und die Interpretation der theoretischen Kraftkurven 
erschwerte. Zusätzlich dürfte der Verdrängungseffekt d r Ionen durch die scharfen Spitzen im 
Vergleich zur CP eine große Rolle spielen. Bei sehr ge ingen Elektrolytkonzentrationen 
(KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-4 mol/l) war das Anpassen der berechneten 
Kraftkurven an die gemessenen ebenfalls schwierig. Der Anstieg der Kraft-Abstands-Kurven 
der AFM-Sonden StTip, OxTip und FIBTip war bei der geringsten KCl-Konzentration sehr 
flach und damit sehr schwer auszuwerten. Der für σ1σ2 ermittelte Wert dieser drei 
AFM-Sonden ist mit (2,7 ± 0,2) x 10-5 C2/m4 in etwa gleich. Der Anstieg der mit der CP 
aufgenommenen Kraftkurven war auf Grund der größeren Wechselwirkungsfläche deutlich 
steiler und eignete sich damit wesentlich besser zum Anpassen der theoretischen Kraft-
Abstands-Kurven. Der für die CP ermittelte Wert fürσ1σ2 liegt wieder deutlich unter den 
Werten der anderen getesteten AFM-Sonden. 
Beim Vergleich der in Abbildung 4.24 gezeigten Kraft-Abstands-Kurven fällt deutlich die 
Abhängigkeit der gemessenen Kräfte vom Radius der AFM-Sonde auf. Je größer der Radius 
der AFM-Sonde ist, desto größer sind auch die detekti rten Kräfte. Eine AFM-Sonde mit 
einem kleineren Radius hat eine kleinere Oberfläche, die mit der zweiten 
Festkörperoberfläche wechselwirken kann. Sollen Kraftkurven, die mit unterschiedlichen 
AFM-Sonden aufgenommen wurden, untereinander verglichen werden, ist es notwendig, sie 
in geometrieunabhängige FIE-Kurven umzurechnen. Diese Umrechnung erfolgte mittels der 
Derjaguin-Näherung (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1, Wechselwirkungsgeometrie Kugel-
Platte). Die FIE-Kurven für die AFM-Spitzen StTip sowie die beiden OxTip liegen 
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übereinander; die Kurven der AFM-Sonden FIBTip und CP liegen deutlich darunter 
(Abbildung 4.26). Da die FIE-Kurven vom Radius der AFM-Sonde unabhängig sind, liegt der 
Ursprung dafür in den bereits diskutierten Unterschieden der Oberflächenchemie sowie 
zusätzlich in dem für die CP abweichenden Wechselwirkungsmechanismus. 
Abbildung 4.26: Kurven der Freien Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit berechnet aus 
den Kraft-Abstands-Kurven, aufgenommen in KCl-Lösung mit einer Elektrolytkonzentration 
von 10-2 mol/l  zwischen einem Si-Wafer mit nativer SiO2- berfläche und den getesteten 
AFM-Sonden StTip, OxTip, FIB-Tip und CP unter Verwendung der Derjaguin-Näherung für 
die Umrechnung. 
(CP … Colloid Probe; FIBTip … Standard-Si-Spitze, dren Radius mittels fokussiertem Ionenstrahl angepasst 
wurde; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Standard-Si-Spitze; R … Spitzenradius; 
StTip … Standard-Si-Spitze) 
4.4 Immobilisierung der Schleifpartikel 
Für die Aufklärung der Wechselwirkungskräfte zwischen AFM-Sonde und Schleifpartikel 
mussten letztere auf einem Träger immobilisiert werden. Dafür wurde ein Si-Träger zuvor mit 
einer PGMA-Schicht und anschließend mit einer P2VP-COOH-Schicht als Haftvermittler 
beschichtet (Synytska, 2008). Über die Polymerkonzentration in einer CHCl3-Lösung kann 
die Dicke der Polymerschicht eingestellt werden (Liu et al., 2005). In Anlehnung an Synytska 
(2008) erfolgte der Einsatz einer 0,025 (w/w) % PGMA-Lösung. Die resultierende 
Schichtdicke wurde am Ellipsometer bestimmt und betrug (3,8 ± 0,8) nm. Für die 
P2VP-COOH-Schicht musste die optimale Dicke und die dazugehörige Polymerkonzentration 
erst gefunden werden. Dazu wurde die Polymerkonzentration der P2VP-COOH-Lösung 
variiert.  
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Abbildung 4.27: Dicke der P2VP-COOH-Schicht in Abhängigkeit von der
Polymerkonzentration auf mit PGMA (0,025 (w/w) %) beschichtetem Si-Träger. 
In Abbildung 4.27 sind die Schichtdicken von P2VP-COOH in Abhängigkeit von der 
Polymerkonzentration auf einem bereits mit PGMA (0,025 (w/w) % beschichteten Si-Träger 
dargestellt. Die Schichtdicken wurden mittels Ellipsometrie bestimmt. Bei der 
Polymerkonzentration 0,15 und 0,25 (w/w) % handelt s sich um Einzelmessungen. 
Nachfolgende Versuche haben gezeigt, dass Schichtdicken von 15 bis 20 nm am besten für 
die Partikelanbindung geeignet sind. Die P2VP-COOH-Konzentration von 0,2 (w/w) % erfüllt 
dieses Kriterium: Die erzeugten Schichten haben eine Dicke von (16,2 ± 1,1) nm. Damit 
haben die modifizierten Si-Träger den in Abbildung 4.28 schematisch dargestellten 
Querschnitt. 
Abbildung 4.28: Schematischer Aufbau des mit Polymer beschichteten Si-Träger für die 
Immobilisierung der Schleifpartikel im Querschnitt. 
(c … Polymerkonzentration der Lösung zur Erzeugung der Schichten; d … Schichtdicke bestimmt mittels 
Ellipsometrie) 
Die Topografien (1 x 1 µm²) des Si-Trägers sowie der nacheinander aufgetragenen 
Polymerschichten werden in Abbildung 4.29 gezeigt. 
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(a) Si-Träger mit nativer SiO2-Schicht auf der Oberfläche, gereinigt mittels RCA-Methode     
(Rauheitswerte: RMS = 0,1 nm; maximaler Berg-Tal-Abstand = 1,1 nm) 
(b) PGMA-Schicht, getempert 
     (Rauheitswerte: RMS = 0,4 nm; maximaler Berg-Tal-Abstand = 3,5 nm) 
(c) P2VP-COOH-Schicht, getempert 
     (Rauheitswerte: RMS = 0,2 nm; maximaler Berg-Tal-Abstand = 1,3 nm) 
Abbildung 4.29: AFM-Topografie (links) des Si-Trägers mit nativer SiO2-Oberfläche (a) 
sowie nach der aufeinanderfolgenden Beschichtung mit den Polymeren PGMA (b) und 
P2VP-COOH (c). Die Diagramme (rechts) zeigen jeweils das entsprechende Höhenprofil 
entlang der grünen Linie. 
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Zum Aufbringen der Abrasivteilchen auf die mit Polymer beschichteten Si-Träger wurden die 
Methoden Tauchbeschichtung, Sedimentation sowie Rotationsbeschichtung am Beispiel der 
Poliersuspension Klebosol getestet. Die Beschichtung des Si-Trägers mittels 
Tauchbeschichtung führte zwar zu monolagigen Partikelfilmen, jedoch ist die Partikeldichte 
sehr gering (Abbildung 4.30a). Der Versuch durch Sedim ntation einen Partikelfilm 
herzustellen war nicht befriedigend. Die REM-Aufnahmen in Abbildung 4.30b zeigen nur 
vereinzelte Partikel. Selbst lange Adsorptionszeiten von bis zu 22 h waren nicht ausreichend 
um die Oberfläche des Trägers mit Partikeln zu bedecken. Abbildung 4.30c zeigt eine durch 
Rotationsbeschichtung erzeugte Partikelschicht. Die Partikel sind dicht gepackt, liegen aber in 
mehreren Lagen übereinander. Da mit der Rotationsbeschichtung die besten Erfahrungen 
gemacht wurden, erfolgte die Herstellung aller weiter n Partikelschichten mit dieser Methode. 
Um jedoch Partikelschichten in Monolage zu erzeugen, musste die Feststoffkonzentration der 
Slurry entsprechend angepasst werden. Der Einfluss der gewählten Feststoffkonzentration 
wird in Abbildung 4.31 am Beispiel Klebosol gezeigt. 
Abbildung 4.30: REM-Aufnahmen adsorbierter Silica-Partikel auf einem mit den 
Haftvermittlern PGMA (0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH (0,200 (w/w) %) beschichteten 
Si-Träger. Der Auftrag der Partikel erfolgte mittels Tauchbeschichtung mit 90 min 
Adsorptionszeit (a), Sedimentation nach 22 h Adsorpti nszeit (b) sowie 
Rotationsbeschichtung (c) wobei unverdünntes Klebosol zum Einsatz kam. 
Beim Klebosol kann mit abnehmender Feststoffkonzentration die Gefahr reduziert werden, 
dass sich Partikel in mehreren Schichten übereinander auf dem Si-Träger befinden. Beim 
Einsatz von auf 2,5 (w/w) % verdünntem Klebosol liegen die Partikel in einer homogen 
geschlossenen Partikelschicht in Monolage nebeneinader, wohingegen bei Verwendung von 
auf 3,0 (w/w) % verdünntem Klebosol die Partikel noch in mehreren Lagen übereinander 
liegen (Abbildung 4.31). Wurde das Klebosol auf 1,5 (w/w) % verdünnt, wurden 
Partikelschichten in Monolage erzeugt, diese waren ber nicht mehr geschlossen. 
 
1 µm(b)1 µm(a) 1 µm(c)
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Abbildung 4.31: REM-Aufnahmen adsorbierter Silica-Partikel auf einem mit PGMA 
(0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH (0,200 (w/w) %) als Haftvermittler beschichteten 
Si-Träger. Der Auftrag der Partikel erfolgte mittels Rotationsbeschichtung wobei mit 
Millipore-Wasser verdünntes Klebosol mit den Feststoffkonzentrationen 1,5 (w/w) % (a), 
2,5 (w/w) % (b) sowie 3,0 (w/w) % (c) zum Einsatz kam. 
Die für die Herstellung geeigneter Partikelfilme günstige Feststoffkonzentration beträgt für 
die Aerosil 300-Slurry 0,5 (w/w) % und für die Ceria-Slurry 2,0 (w/w) %. Abbildung 4.3b-c 
zeigt REM-Aufnahmen der hergestellten Partikelschicht für die Aerosil 300-Slurry sowie die 
Ceria-Slurry. Die Partikel der Aerosil 300- sowie dr Ceria-Slurry sind unregelmäßig geformt. 
Mit diesen Partikeln war es nicht möglich homogene geschlossene Partikelschichten zu 
erzeugen. Besonders die komplexe Form der pyrogenen Silica-Partikel führte zu eher 
inhomogenen und porösen Schichten. 
Die REM-Aufnahmen in Abbildung 4.32 zeigen, dass Partikel in Abhängigkeit von der 
Polymerschichtdicke in diese einsinken oder sogar von ihr überdeckt werden. Zur Kontrolle 
wurden FIB-Schnitte angefertigt und am TEM untersucht (Abbildung 4.33). 
Abbildung 4.32: REM-Aufnahmen hergestellter Partikelschichten in Abhängigkeit von der 
P2VP-COOH-Konzentration am Beispiel der Silica-Partikel des Klebosols. Die 
resultierenden P2VP-COOH-Schichten sind < 10 nm (a), 15 … 20 nm (b) sowie 
> 100 nm (c). 
500 nm(b)500 nm(a) 500 nm(c)
1 µm(b)1 µm(a) 1 µm(c)
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Abbildung 4.33: TEM-Aufnahmen von FIB-Schnitten, die quer zu einem mit Silica-
Partikeln des Klebosols beschichteten Si-Träger hergestellt wurden. Als Haftvermittler 
kamen Polymere zum Einsatz: Der Si-Träger wurde mit einer Schicht PGMA (ca. 4 nm) 
sowie mit P2VP-COOH (a: ca. 17 nm; b: ca. 47 nm) beschichtet. 
Abbildung 4.33 zeigt Querschnitte durch den mit Polymer und Silica-Partikeln des Klebosols 
beschichteten Si-Träger. Die Polymerschicht addiert sich aus der PGMA-Schicht von etwa 
4 nm Dicke und der P2VP-COOH-Schicht. In Abbildung 4.33a hat die Polymerschicht eine 
Dicke von etwa 17 nm. Das Silica-Partikel ist entsprechend tief in sie eingesunken und wird 
nicht von Polymer bedeckt. Die Dicke der Polymerschicht in Abbildung 4.33b beträgt etwa 
47 nm. Das Silica-Partikel ist eingesunken und wird vollständig von einem dünnen 
Polymerfilm (etwa 4 nm) bedeckt. 
Von den mit Aerosil 300- sowie mit Ceria-Partikeln beschichteten Si-Trägern wurden 
ebenfalls FIB-Schnitte hergestellt und Bilder am TEM aufgenommen (Abbildung 4.34). 
Abbildung 4.34: TEM-Aufnahmen von FIB-Schnitten, die quer zu einem mit 
Schleifpartikeln (a: Aerosil 300; b: Ceria-Partikel) beschichteten Si-Träger hergestellt 
wurden. Als Haftvermittler kam PGMA (0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH (0,200 (w/w) %) 
zum Einsatz. 
Auf Grund der endlichen Dicke der FIB-Lamelle von etwa 100 nm und der besonderen 
Struktur der Partikel sind in Abbildung 4.34a keine einzelnen Aerosil 300-Partikel zu 
erkennen. In der Lamelle liegen mehrere der pyrogenen Silica-Partikel übereinander. Es kann 
auch keine eindeutige Aussage darüber getroffen werden, ob sich Polymer in den Hohlräumen 
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zwischen den Aerosil 300-Partikeln befindet. Bei den Kraftmessungen am AFM ist folglich 
darauf zu achten, die Kraft-Abstands-Kurven nur an den besonders erhabenen Stellen 
aufzunehmen. Die Ceria-Partikel sind entsprechend tief in die Polymerschicht eingesunken 
und werden nicht von Polymer bedeckt (Abbildung 4.34b). 
Weder die REM noch die TEM-Aufnahmen geben Auskunft darüber, in wie weit die Partikel 
auch tatsächlich auf der Oberfläche fixiert wurden. Dazu erfolgte die Aufnahme der 
Topografie der Partikelfilme am AFM im Kontaktmodus, wobei folgender wichtiger Nachteil 
dieser Scantechnik genutzt wurde: Beim Aufnehmen von T pografien im Kontaktmodus steht 
die Spitze des Cantilevers in direktem Kontakt mit der Probenoberfläche. Dabei ist es 
möglich, dass die Probenoberfläche durch auftretend Scherkräfte beschädigt wird (Digital 
Instruments, 1999; Kissa, 1999; Weidenhammer, 1998). Für diese Anwendung bedeutet das, 
dass ungenügend angebundene Abrasivteilchen abgeschert werden. In Abbildung 4.35 ist 
jeweils ein Beispiel für zureichend (rechts) und für unzureichend (links) fixierte Partikel 
dargestellt. 
Abbildung 4.35 zeigt die Topografie zweier Schichten aus Silica-Partikeln, die mit auf 
2,5 (w/w) % verdünntem Klebosol auf mit Polymer beschichteten Si-Trägern abgeschieden 
wurden. Als Haftvermittler kam bei beiden PGMA sowie P2VP-COOH zum Einsatz. Die 
PGMA-Schicht hat in beiden Fällen eine Dicke von etwa 4 nm. Die Dicke der P2VP-Schicht 
der linken AFM-Aufnahmen ist < 10 nm und der rechten etwa 16 nm. Die unscharfen Streifen 
der linken AFM-Topografien deuten darauf hin, dass Partikel beim Abtasten der Oberfläche 
durch die Spitze verschoben wurden. Die Partikel der rechten AFM-Aufnahmen sind 
ausreichend fest am Si-Träger immobilisiert. Es gibt keine unscharfen Streifen. 
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Abbildung 4.35: AFM-Aufnahmen zur Beurteilung des Immobilisierungserfolges von 
Silica-Partikeln auf mit Polymer beschichteten Si-Trägern. Zur Herstellung der Partikelfilms 
kam auf 2,5 (w/w) % verdünntes Klebosol zum Einsatz. Als Haftvermittler wurden PGMA 
(0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH mit variabler Konzentration verwendet. Gezeigt wird 
ungenügende Partikelanbindung auf einer P2VP-COOH-Schicht der Dicke < 10 nm (links) 
sowie befriedigende Partikelimmobilisierung auf einer P2VP-COOH-Schicht der Dicke von 
etwa 16 nm (rechts). 
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(a) Silica-Partikel der Klebosols 
(b) Aerosil 300-Partikel 
(c) Ceria-Partikel der Ceria-Slurry 
Abbildung 4.36: AFM-Topografien immobilisierter Partikelschichten (links) sowie die 
entsprechenden Höhenprofile (rechts) jeweils entlang der grünen Linie. 
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Alle in Abbildung 4.36 gezeigten AFM-Topografien wurden im Kontaktmodus 
aufgenommen. Die in Abbildung 4.36a dargestellte AFM-Topografie zeigt immobilisierte 
Silica-Partikel, die aus Klebosol abgeschieden wurden. Sie sind ausreichend fixiert. Die 
RMS-Rauheit dieser Aufnahme beträgt 19,4 nm, der maxi ale Berg-Tal-Abstand 110,5 nm 
und liegt damit in der Größenordnung der Partikel. Eine AFM-Aufnahme immobilisierter 
Aerosil 300-Partikel wird in Abbildung 4.36b gezeigt. Unscharfe Streifen deuten darauf hin, 
dass Partikel während des Abrasterns der Probenoberfläche verschoben wurden. Die Partikel 
des Aerosil 300 liegen nicht als Primärpartikel vor, sondern sind agglomeriert und aggregiert. 
Deshalb sind die erzeugten Partikelschichten auch eher porös und die oberflächennahen 
Partikel nicht ausreichend fest immobilisiert. Beim Abrastern der Oberfläche im 
Kontaktmodus hat die AFM-Spitze Partikel entweder vrschoben oder abgeschert. Die 
abgebildete AFM-Aufnahme hat eine RMS-Rauheit von 13,4 nm und einen maximalen Berg-
Tal-Abstand von 105,3 nm. RMS-Rauheit und maximaler Berg-Tal-Abstand der 
AFM-Topografie von Abbildung 4.36c betragen 6,1 nm bzw. 43,7 nm. Gezeigt werden die 
immobilisierten Ceria-Partikel der Ceria-Slurry. Die Ceria-Partikel sind ausreichend fest auf 
dem modifizierten Si-Träger fixiert. 
Abbildung 4.37: Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) zwischen fünf 
verschiedenen im Inneren von Partikelclustern fixierten Abrasivteilchen des Klebosols und 
der thermisch oxidierten AFM-Spitze, aufgenommen in der kontinuierlichen Phase des 
Klebosols beim pH-Wert 10. 
Am Beispiel der auf P2VP-COOH fixierten Schleifpartikel des Klebosols wurden Kraft-
Abstands-Kurven in der kontinuierlichen Phase des Klebosols (pH-Wert: 10) mit der Spitze 
eines thermisch oxidierten Cantilevers aufgenommen. Abbildung 4.37 zeigt je fünf Kurven 
für Annäherung und Rückzug, die mit der gleichen AFM-Spitze jedoch über 
unterschiedlichen Partikeln im Inneren von Partikelclustern aufgenommen wurden. Die 
einzelnen Kurven liegen sehr gut übereinander. Die Kontaktkraft beim Abstand Null ist bei 
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(b) Rückzug:
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Annäherung sowie Rückzug etwa 3,0 nN. Detektiert wurden elektrostatische 
Abstoßungskräfte. 
Abbildung 4.38: Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) an fünf 
verschiedenen Stellen zwischen dem P2VP-COOH und der thermisch oxidierten 
AFM-Spitze, aufgenommen in der kontinuierlichen Phase des Klebosols beim pH-Wert 10. 
Die durchgehenden Linien im Diagramm (b) verdeutlichen das „Jump Off“. 
In Abbildung 4.38 werden fünf Kurven für Annäherung und Rückzug gezeigt, die im 
Überstand des Klebosols (pH-Wert: 10) zwischen OxTip und dem Polymer P2VP-COOH 
aufgenommen wurden. Die Annäherungskurven zeigen elktrostatische Abstoßung, wobei 
diese deutlich streuen. Im Vergleich zu der in Abbildung 4.37b gezeigten Rückzugskurven 
wurde bei den OxTip-Polymer-Versuchen ein „Jump Off“ detektiert. Die Kraft am „Jump 
Off“ beträgt (6,9 ± 2,9) nN und streut ebenfalls deutlich. Die Eigenschaften der 
Polymerschicht sind offensichtlich nicht homogen. 
Anschließend wurden Kraft-Abstands-Kurven außer an P rtikeln, die sich im Inneren eines 
Partikelclusters befanden, auch am äußeren Rand der Partikelcluster sowie an Einzelpartikeln 
aufgenommen und untereinander verglichen. Abbildung 4.39 definiert die Position der 
Partikel und Abbildung 4.40 zeigt die in Abhängigkeit von der Partikelposition 
aufgenommenen Kraft-Abstands-Kurven. 
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Abbildung 4.39: Definition der Position, der auf einer Unterlage fixierten Abrasivteilchen als 
Skizze (a) und in der AFM-Aufnahme (b) am Beispiel d r Silica-Partikel des Klebosols auf 
einem mit P2VP-COOH beschichteten Si-Träger. 
Abbildung 4.40: Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) zwischen den 
fixierten Abrasivteilchen des Klebosols in Abhängigkeit von der Partikelposition bzw. dem 
Haftvermittler P2VP-COOH und der thermisch oxidierten AFM-Spitze, aufgenommen in der 
kontinuierlichen Phase des Klebosols beim pH-Wert 10. Die durchgehende Linie im 
Diagramm (b) verdeutlicht das „Jump Off“. 
Die Annäherungskurven unterscheiden sich in Abhängigkeit von der Lage der Partikel kaum 
voneinander (Abbildung 4.40a), auch die Rückzugskurven sind sich ähnlich 
(Abbildung 4.40b). Die Rückzugskurve, welche zwischen OxTip und Polymer aufgenommen 
wurde, unterscheidet sich durch das detektierte „Jump Off“ ausreichend stark von den Kurven 
der Partikel-Spitze-Versuche. Während der Experimente versehentlich auf Polymer 
aufgenommene Kurven können erkannt werden. 
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Da pH-abhängige Messungen der Wechselwirkungskräfte in Flüssigkeiten geplant sind, 
wurde untersucht, wie sich das P2VP-COOH in Abhängigkeit vom pH-Wert verhält. Dazu 
wurde die Polymerschichtdicke von Hase (2009) im trockenen sowie im gequollenen Zustand 
mit dem Ellipsometer gemessen und daraus der Quellungsgrad nach folgender Gleichung 
berechnet: 
Trocken
Gequollen
d
d
Q =  
(4.1) 
(dGequollen … Schichtdicke des Polymers im gequollenen Zustand; dTrocken … Schichtdicke des ungequollenen 
Polymers im trockenen Zustand; Q … Quellungsgrad) 
Der Quellungsgrad gibt an, um wie viel die Polymerschicht durch die Aufnahme des 
Lösungsmittels quillt und hängt von den Wechselwirkungen zwischen Flüssigkeit und 
Polymer ab. 
Abbildung 4.41: Quellverhalten von P2VP-COOH in Abhängigkeit vom pH-Wert der 
Flüssigkeit (Hase, 2009). 
Wie das Diagramm in Abbildung 4.41 zeigt, ist P2VP-COOH bei sauren pH-Werten 
gequollen und bei basischen nicht. Der Sprung zwischen gequollenem und ungequollenem 
Zustand erfolgt zwischen pH-Wert 4 und 5. Der Untergrund darf während der 
Kraftmessungen nicht gequollen sein, da er sonst nachgibt und das Ergebnis beeinflusst. Für 
alle Kraftmessungen, die bei pH-Werten ≤ 5 durchgeführt wurden, mussten die Partikel 
anders immobilisiert werden: Als alternative Beschichtungsmethode hat sich der Verzicht auf 
die P2VP-COOH-Schicht und der Auftrag einer dickeren PGMA-Schicht von etwa 8,5 nm 
(PGMA-Konzentration in Lösung: 0,1 (w/w) %) bewährt. Die Partikel konnten so ebenfalls 
ausreichend fest angebunden werden, jedoch lag kein geschlossener Partikelfilm vor sondern 
lediglich einzelne Partikelcluster. 
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4.5 Aufklärung der Wechselwirkungskräfte von CMP-relevanten Systemen  
mittels direkter Kraftmessungen am Rasterkraftmikroskop 
Am AFM wurden Kraftmessungen mit den kommerziellen Systemen Klebosol sowie der 
Ceria-Slurry und dem Modellsystem Aerosil 300-Slurry durchgeführt. Zur Simulation der 
tatsächlichen Situation während des CMP wurden die W chselwirkungskräfte zwischen 
AFM-Sonde und Substrat in der kontinuierlichen Phase der jeweiligen Slurry in Abhängigkeit 
vom pH-Wert bzw. in Abhängigkeit von der Elektrolytkonzentration bestimmt. Als Substrat 
kamen dafür sowohl thermisch oxidierte Si-Wafer als uch auf einem Si-Träger fixierte 
Schleifpartikel der entsprechenden Slurry zum Einsatz. Bei den verwendeten AFM-Sonden 
handelte es sich um abgerundete AFM-Spitzen thermisch modifizierter Standard-Si-
Cantilever (120 min, 1150 °C, Rohrofen). Diese AFM-Sonden (OxTip) hatten eine 
Federkonstante von (1,18 ± 0,60) N/m und einen Spitzenradius von (48,6 ± 8,5) nm, wobei 
die Federkonstante immer vor Beginn und der Spitzenradius nach den Kraftmessungen 
bestimmt wurden. 
Die Umrechnung der Kraft- in die radienunabhängigen FIE-Kurven erfolgte mittels 
Derjaguin-Näherung, wobei für die Umrechnung der Kraftkurven aus den Wafer-OxTip-
Versuchen die Derjaguin-Näherung für die Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte zum 
Einsatz kam (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1). Die Umrechnung der Kraftkurven aus den 
Schleifpartikel-OxTip-Versuchen erfolgte ebenfalls mittels der Derjaguin-Näherung für die 
Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte und nicht für die Wechselwirkungsgeometrie Kugel-
Kugel: Die Schleifpartikel wurden mit Hilfe der Polymere P2VP-COOH und PGMA auf 
einem Si-Träger fixiert. Um auszuschließen, dass Wechs lwirkungen, die vom Polymer 
ausgehen, das Ergebnis beeinflussen (Abbildung 4.42a), wurden für die Kraftmessungen 
gezielt Partikel ausgewählt, die sich im Inneren von Partikelclustern befanden 
(Abbildung 4.42b). Im Inneren der Partikelcluster sind die Partikel sehr dicht angeordnet, 
weshalb die Wechselwirkungsgeometrie der fixierten Partikel eher einer ausgedehnten Fläche 
entspricht als einer einzelnen Kugel.  
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Abbildung 4.42: Einfluss der Partikelanordnung auf die detektierten Wechselwirkungskräfte: 
Bei Kraftmessungen über einem Einzelpartikel (a) überlappen sich die Kraftfelder (gelb), die 
vom Partikel (rot) und die vom Polymer (grün) ausgehen. Sind die Partikel dicht angeordnet 
(b) werden bei der Kraftmessung nur Wechselwirkungen, die von den Partikeln (rot) 
ausgehen, erfasst. 
(OxTip … Spitze eines thermisch oxidierten Standard-Si-Cantilevers) 
Wirkten zwischen beiden Festkörperoberflächen elektrostatische Abstoßungskräfte, wurde die 
Debye-Länge (Gleichung 3.22, Kapitel 3.6.3.1) als charakterisierende Größe ermittelt. Die 
Ermittlung der Freien Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit (FIE) bei einem „Jump In“ 
erfolgte, um qualitativ zeigen zu können, dass Anziehungskräfte zwischen beiden 
Festkörperoberflächen wirken. Mit diesem Parameter kann aber nicht quantitativ deren Stärke 
ausgewertet werden. Die FIE am „Jump Off“ wurde ermittelt, um Aussagen über die 
Adhäsion bzw. das attraktive Minimum zu treffen. 
4.5.1 Kraftmessungen in Klebosol 
Zunächst wurden die Wechselwirkungskräfte bei Verwendung der kommerziellen 
Poliersuspension Klebosol betrachtet. Folgende Systeme wurden am AFM untersucht: 
• Substrat:  (1) Si-Wafer, thermisch oxidiert 
(2) Disperse Phase des Klebosols (Silica-Partikel, hergestellt nach       
      dem Alkalisilikat-Prozess) 
• AFM-Sonde: OxTip 
• Flüssigkeit: Kontinuierliche Phase des Klebosols (pH-Werte: 3; 5; 7; 10) 
(a) (b)
Partikel
Polymerschicht
Si-Träger
Reichweite
der Wechsel-
wirkungskräfte
(schematisch)
OxTip
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Abbildung 4.43: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Wafer-OxTip-Versuche mit Klebosol in Abhängigkeit vom pH-Wert. Die 
durchgehenden Linien im Diagramm (b) verdeutlichen das „Jump Off“. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd-Si-Spitze; ThOx … Thermisch oxidiert) 
Abbildung 4.44: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Partikel-OxTip-Versuche mit Klebosol in Abhängigkeit vom pH-Wert. Die 
durchgehenden Linien im Diagramm (b) verdeutlichen das „Jump Off“. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd-Si-Spitze) 
Unabhängig vom pH-Wert der kontinuierlichen Phase des Klebosols stoßen sich sowohl die 
Festkörperoberflächen von OxTip und Wafer (Abbildung 4.43a) als auch von OxTip und 
Silica-Partikel (Abbildung 4.44a) bei Annäherung ab. Ein „Jump In“ wurde nicht detektiert. 
Auffällig ist, dass die FIE beim Abstand Null für die Paarung Wafer-OxTip bei dem 
pH-Wert 10 etwa 0,04 J/m² größer ist als für alle anderen in Abbildung 4.43 sowie 4.44 
gezeigten Paarungen. Die verwendeten Wafer wurden vor den Kraftmessungen 
RCA-gereinigt. Nach Taran et al. (2007) und Donose et al. (2006) haben RCA-gereinigte 
Si-Oberflächen eine hohe Silanol-Gruppendichte. Es wird vermutet, dass auf Grund der 
höheren Dichte an Silanol-Gruppen beim pH-Wert 10 die Oberflächenladung der Wafer 
negativer und in Folge dessen die Abstoßung größer ist als bei den Silica-Partikeln des 
Klebosols. 
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Beim Trennen der Festkörperoberflächen wurde neben Unterschieden in Abhängigkeit vom 
pH-Wert auch Unterschiede in Abhängigkeit vom Substrat festgestellt (Abbildung 4.43b; 
Abbildung 4.44b). Das detektierte „Jump Off“ entspricht nach der DLVO-Theorie dem 
primären Minimum in der theoretischen Gesamtwechselwirkungskurve (Abbildung 1.8, 
Kapitel 1.4.5). Entsprechend hätte es bei Annäherung von OxTip und SiO2-Oberfläche ein 
„Jump In“ geben müssen. Es wird vermutet, dass adsorbierte Schichten (Hydrathülle, Ionen) 
bei Annäherung den direkten Kontakt zwischen den beiden Festkörperoberflächen 
verhinderten. Erst der zusätzliche Energieeintrag auf Grund des vorgegebenen Triggers 
(Cantileverauslenkung im Kontakt: 40 nm) bewirkte, dass beide Wechselwirkungspartner in 
Kontakt kamen. Eine Veränderung der Festkörperoberfläche auf Grund von gelartigen 
Schichten (Vigil et al., 1994) oder Bürsten (Taran et al., 2007) wurde nicht gefunden. Der 
Anstieg im Kontaktbereich der Wechselwirkungskurve war sowohl bei Annäherung als auch 
bei Rückzug stets linear; eine Hysterese zwischen diesen beiden Teilen der 
Wechselwirkungskurve wurde nicht beobachtet. Daraus wird geschlussfolgert, dass im 
Kontakt die Festkörperoberflächen nicht plastisch deformiert wurden (Leite & Herrmann, 
2005). 
Aus den FIE-Kurven der Wafer-OxTip- sowie der Partikel-OxTip-Versuche wurde die 
Debye-Länge und, falls vorhanden, die FIE am „Jump Off“ bestimmt und in Abbildung 4.45 
in Abhängigkeit vom pH-Wert aufgetragen.  
Abbildung 4.45: Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge (a) sowie FIE am „Jump 
Off“ (b) der Wafer-OxTip- sowie der Partikel-OxTip-Versuche mit Klebosol in Abhängigkeit 
vom pH-Wert. 
(FIE … Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) 
Standard-Si-Spitze; ThOx … Thermisch oxidiert) 
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Die beim pH-Wert 10 ermittelte Debye-Länge beträgt (2,6 ± 0,1) nm für die Kombination 
Wafer-OxTip und (1,6 ± 0,2) nm für die Kombination Partikel-OxTip (Abbildung 4.45a). Die 
für die restlichen getesteten pH-Werte ermittelte Debye-Länge beträgt unabhängig von der 
Paarung der Festkörperoberflächen etwa 0,6 nm. Damit liegen die gefunden Debye-Längen in 
der gleichen Größenordnung, unabhängig davon, ob die Kraftmessung an einer ausgedehnten 
Fläche oder an einem Partikel im Inneren eines Partikelclusters aufgenommen wurden, vor. 
Das zeigt, dass die Vereinfachung der fixierten Partikel als ausgedehnte Fläche und damit die 
Verwendung der Derjaguin-Näherung für die Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte 
zulässig ist. Unter der Annahme, dass die kontinuierliche Phase des Klebosols nur 
1:1-Elektrolyten enthält, wurde anhand Gleichung 3.22 (Kapitel 3.6.3.1) aus der Debye-Länge 
die Elektrolytkonzentration berechnet. Sie beträgt bei dem pH-Wert 10, bei dem es sich um 
den ursprünglichen und unveränderten pH-Wert des Klbosols handelt, etwa 0,025 mol/l. Zur 
Einstellung der pH-Werte 3; 5 und 7 wurde HCl-Lösung der Konzentration 0,100 mol/l 
zugegeben. Dabei wurde die ursprüngliche Elektrolytk nzentration erhöht und die 
Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht und folglich auch die Debye-Länge 
reduziert. Es wird erwartet, dass beim Polieren die Ob rflächen von Partikel und Wafer auf 
Grund der geringeren Debye-Länge bei niedrigeren pH-Werten einfacher in Kontakt kommen 
und folglich die Abtragsraten höher sind. Die Abschirmung der dispergierten Partikel 
untereinander ist ausreichend hoch: Mittels Partikelgrößenmessungen am Zetasizer Nano ZS 
konnte nachgewiesen werden, dass die Partikel unabhä gig vom pH-Wert nicht 
agglomerieren (Abbildung 4.13, Kapitel 4.2.2.2). 
Unabhängig vom verwendeten Substrat nimmt mit zunehmendem pH-Wert die FIE am „Jump 
Off“ bzw. das primäre Minimum ab (Abbildung 4.45b). Beim pH-Wert 10 war das primäre 
Minimum schließlich vollständig verschwunden. Mit zunehmendem pH-Wert nimmt 
demnach die Energie ab, die nötig ist, um die Festkörperoberflächen nach dem Kontakt 
wieder zu trennen. Folgende Erklärungen für dieses Verhalten sind denkbar: 
• Mit zunehmendem pH-Wert steigt sowohl das Oberflächenpotenzial der SiO2-Oberfläche 
(Iler, 1979) als auch die Konzentration der OH--Ionen in der Poliersuspension. Es wird 
vermutet, dass auf Grund der Adsorption der OH--Ionen an den wechselwirkenden 
Festkörperoberflächen bis hin zur Sättigung der Einfluss der van-der-Waals-
Wechselwirkung reduziert wird; das primäre Minimum nimmt ab und verschwindet 
vollständig (Drechsler & Grundke, 2005; Jacobasch et al., 1998; Lagaly, 1997; 
Weidenhammer & Jacobasch, 1995). 
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• Mit zunehmendem pH-Wert sind mehr Silanol-Gruppen dissoziiert (Iler, 1979). Je mehr 
Silanol-Gruppen dissoziiert sind, desto weniger stehen zur Ausbildungen von 
Verbindungen (Wasserstoffbrückenbindungen, kovalente Bindungen) zwischen OxTip und 
Substrat während des Kontaktes zur Verfügung. Vermutlich sinkt auch deshalb die 
Adhäsion. 
Ein Unterschied in Abhängigkeit vom verwendeten Substrat wurde beim pH-Wert 3 
festgestellt: Bei den Partikel-OxTip-Versuchen wurde ein „Jump Off“ detektiert, bei den 
Wafer-OxTip-Versuchen jedoch nicht. Laut Taran et al. (2007) sowie Donose et al. (2006) 
sind RCA-gereinigte Si-Oberflächen vollständig hydrophil sowie auf der Oberfläche mit einer 
hohen Dichte an Silanol-Gruppen belegt. Es wird vermutet, dass die Hydrathülle auf den 
RCA-gereingten Oberflächen von Wafer und OxTip stabiler und dichter ist als auf den Silica-
Partikeln. Es ist anzunehmen, dass die Festkörperoberflächen von Wafer und OxTip so 
effektiv voreinander abschirmt waren, dass diese selbst nach dem Erreichen des Triggers nicht 
in Kontakt kamen. 
Zum Vergleich wurden die zwischenpartikulären Wechslwirkungskräfte außer am AFM 
zusätzlich indirekt anhand rheologischer Untersuchungen bei Anwendung des Krieger-
Dougherty-Modells und Auswertung des maximalen Volumenbruchs ermittelt. Der in 
Abhängigkeit vom pH-Wert für die Slurry Klebosol bestimmte maximale Volumenbruch 
(Abbildung 4.17b, Kapitel 4.2.3) korreliert mit der FIE am „Jump Off“ aus den direkten 
Kraftmessungen am AFM: Während der maximale Volumenbruch mit zunehmenden pH-Wert 
zunimmt, nimmt die FIE am „Jump Off“ mit zunehmendem pH-Wert ab. 
Wie bereits erwähnt, handelt es sich beim Klebosol um eine kommerziell erhältliche 
Poliersuspension, deren Hersteller (Rohm and Haas, Philadelphia, PA, USA) angibt, dass sie 
mit Ammoniak stabilisiert wurde. Die genaue Zusammensetzung ihrer kontinuierlichen Phase 
ist jedoch nicht bis ins Detail bekannt. Deshalb wurden zusätzlich Kraftmessungen in einer 
definierten wässrigen NH4OH-Lösung mit einer elektrischen Leitfähigkeit von 0,5 mS/cm 
durchgeführt. Die NH4OH-Lösung hatte einen pH-Wert von 9,4. Abbildung 4.46 zeigt die 
FIE-Kurven für Annäherung und Rückzug, welche zwischen Wafer und OxTip sowohl in der 
NH4OH-Lösung als auch in der kontinuierlichen Phase des Klebosols (pH-Wert: 10) 
aufgenommen wurden. 
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Abbildung 4.46: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit aufgenommen zwischen 
Wafer und OxTip in Abhängigkeit von der Umgebungsflü sigkeit. 
(KP … Kontinuierliche Phase; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Standard-Si-Spitze; 
ThOx … Thermisch oxidiert) 
Bei Annäherung von OxTip und Wafer sowohl in der NH4O -Lösung als auch in der 
kontinuierlichen Phase des Klebosols wirken elektrostatische Abstoßungskräfte 
(Abbildung 4.46), wobei die FIE beim Abstand Null in NH4OH-Lösung mit etwa 0,18 J/m² 
deutlich größer ist als die FIE beim Abstand Null in der kontinuierlichen Phase des Klebosols 
mit etwa 0,09 J/m². Die Energiebarriere, die zu Überwinden ist, um die Festkörperoberflächen 
von OxTip und Wafer in Kontakt zu bringen ist in der NH4OH-Lösung größer als in der 
kontinuierlichen Phase des Klebosols. Die aufgenommenen Rückzugskurven liegen für beide 
Flüssigkeiten sehr genau über der Annäherungskurve. In der NH4OH-Lösung wirkt die 
elektrostatische Abstoßung mit einer Debye-Länge von (4,0 ± 0,5) nm, dies entspricht einer 
Elektrolytkonzentration von ≈ 0,006 mol/l (Gleichung 3.22, Kapitel 3.6.3.1). Im Unterschied 
dazu war die Debye-Länge zwischen den SiO2-Oberflächen im Kontakt mit der 
kontinuierlichen Phase des Klebosols (≈ 2,6 nm) deutlich geringer und folglich dessen 
Elektrolytkonzentration (≈ 0,025 mol/l)  entsprechend höher als die der NH4O -Lösung. Dies 
spiegelt sich auch in einer höheren elektrischen Leitfähigkeit (etwa 2,3 mS/cm bei pH 10) des 
Klebosols wider. 
4.5.2 Kraftmessungen in der Aerosil 300-Slurry 
Beim zweiten System, mit dem Kraftmessungen durchgefü rt wurden, handelt es sich um die 
Aerosil 300-Slurry, welche als Modellslurry im Labor hergestellt wurde. Folgende 
Kombinationen wurden betrachtet: 
• Substrat:  (1) Si-Wafer, thermisch oxidiert 
(2) Aerosil 300-Partikel (pyrogene Silica-Partikel) 
• AFM-Sonde: OxTip 
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• Flüssigkeit: KCl-Lösungen der Elektrolytkonzentrationen 10-3 mol/l und  
10-1 mol/l bzw. unterschiedliche pH-Werte (pH-Werte: 3; 5; 7; 10) 
Alle Kraft-Abstands-Kurven wurden mit der Derjaguin-Näherung für die 
Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1) in die FIE-Kurven 
umgerechnet. 
Abbildung 4.47: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Wafer-OxTip-Versuche in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-3 mol/l in Abhängigkeit vom pH-Wert. Die durchgehend Linien im Diagramm (b) 
verdeutlichen das „Jump Off“. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd-Si-Spitze; ThOx … Thermisch oxidiert) 
Abbildung 4.48: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Partikel-OxTip-Versuche in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-3 mol/l in Abhängigkeit vom pH-Wert. Die durchgehend Linien verdeutlichen „Jump 
In“ bzw. „Jump Off“. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd-Si-Spitze) 
Abbildung 4.47 sowie 4.48 zeigen die FIE-Kurven für Annäherung und Rückzug in 
Abhängigkeit vom pH-Wert und dem verwendeten Substrat, welche in KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l aufgenommen wurden. Es wurden sowohl Unterschiede in 
Abhängigkeit vom pH-Wert als auch in Abhängigkeit vom Substrat festgestellt. Wie bereits in 
Kapitel 4.5.1 diskutiert, entspricht nach der DLVO-Theorie das „Jump Off“ dem  primären 
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Minimum in der Gesamtwechselwirkungskurve (Abbildung 1.8, Kapitel 1.4.5). Ein 
dazugehöriges „Jump In“ wurde jedoch nur für die Kombination Partikel-OxTip bei dem 
pH-Wert 7 detektiert. Bei den anderen Kombinationen, bei denen beim Rückzug ein „Jump 
Off“ detektiert wurde, verhinderten offensichtlich wiederum adsorbierte Schichten 
(Hydrathülle, Ionen), dass sich die Oberflächen von Substrat und AFM-Sonde bei 
Annäherung nah genug für ein „Jump In“ kamen. Diese Schichten konnten aber mit Erreichen 
des Triggers überwunden werden. Wie auch bereits bei den Kraftmessungen in Klebosol 
festgestellt, war der Anstieg im Kontaktbereich der Wechselwirkungskurve sowohl bei 
Annäherung als auch bei Rückzug stets linear ohne Hysterese zwischen diesen beiden Teilen 
der Wechselwirkungskurve. Plastische Deformation der F stkörperoberflächen im Kontakt 
kann damit ausgeschlossen werden (Leite & Herrmann, 2005). Aus den FIE-Kurven der 
Wafer-OxTip- sowie der Partikel-OxTip-Versuche wurden, sofern vorhanden, die Debye-
Länge sowie die FIE bei einem „Jump In“ und am „Jump Off“ bestimmt und in 
Abbildung 4.49 in Abhängigkeit von dem pH-Wert aufgetragen.  
Abbildung 4.49: Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge, FIE bei einem „Jump 
In“ (beides: a) sowie FIE am „Jump Off“ (b) der Wafer-OxTip- sowie der Partikel-OxTip-
Versuche in KCl-Lösung in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
(FIE … Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) 
Standard-Si-Spitze; ThOx … Thermisch oxidiert) 
Die zwischen Wafer und OxTip experimentell ermittelten Debye-Längen unterscheiden sich 
in Abhängigkeit vom pH-Wert stark voneinander (Abbildung 4.49a) und sind insgesamt 
kleiner als die für 1:1-Elektrolyten der Konzentration 10-3 mol/l theoretisch ermittelte Debye-
Länge von 9,6 nm. Ursache dafür ist die unterschiedliche Menge an zusätzlichen Ionen, 
welche zur pH-Wert-Einstellung zugegeben wurden sowie eine mögliche Kontamination der 
Probenflüssigkeit mit Carbonat-Ionen aus der Luft. Bei geringer Elektrolytkonzentration der 
Umgebungsflüssigkeit haben diese Effekte einen deutlichen Einfluss auf die 
Gesamtelektrolytkonzentration und damit auf die Debye-Länge. 
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Im Unterschied dazu sind die bei Annäherung detektierten Debye-Längen zwischen Partikel 
und OxTip unerwartet gering. Die experimentell ermittelte Debye-Länge beträgt für die 
pH-Werte 3; 5 und 10 (0,3 ± 0,0) nm und bei dem pH-Wert 7 wurde sogar ein „Jump In“ 
detektiert. Es wird vermutet, dass die OxTip zum einen die sterisch komplexe Form der 
pyrogenen Silica-Partikel nicht ausreichend gut simulieren kann. Außerdem wurden 
Unterschiede in der Elektrolytkonzentration der kontinuierlichen Phase vermutet, weshalb 
zusätzlich die elektrische Leitfähigkeit beider Systeme betrachtet wurde (Abbildung 4.50). 
Abbildung 4.50: Elektrische Leitfähigkeit von KCl-Lösungen mit der Ausgangselektrolyt-
konzentration 10-3 mol/l beim Kontakt mit Silica-Partikeln bzw. mit ein r ausgedehnten 
SiO2-Oberfläche. Bei den Werten in der Klammer handelt es sich um den Volumenbruch der 
dispersen Phase. 
(ThOx … Thermisch oxidiert) 
Abbildung 4.50 zeigt die elektrische Leitfähigkeit der KCl-Lösung im Kontakt mit einem 
thermisch oxidierten Si-Wafer sowie mit Aerosil 300-Partikeln in Abhängigkeit vom 
pH-Wert. Die KCl-Lösung hatte eine ursprüngliche Elektrolytkonzentration von 10-3 mol/l. 
Die elektrische Leitfähigkeit der KCl-Lösung im Kontakt mit den dispergierten Aerosil 300-
Partikeln ist unabhängig vom Volumenbruch deutlich hö er als beim Kontakt mit dem Wafer. 
Folgende Ursachen sind denkbar, wobei vermutlich jede inen Teil zum gesamten Effekt 
beiträgt: 
• Es wird angenommen, dass auf Grund ihrer Herstellung (Kapitel 1.3.2.1) die Aerosil 300-
Partikel mit Chlorid-Ionen kontaminiert sein könnte, welche nach der Benetzung mit der 
KCl-Lösung in diese übergehen. 
• Die Aerosil 300-Partikel haben im Vergleich zum ausgedehnten Wafer eine deutlich 
größere spezifische Oberfläche und folglich auch eine deutlich größere Anzahl an 
dissoziierbaren Silanol-Gruppen. Die abgespaltenen H+-Ionen tragen als H3O
+ ebenfalls 
zur Leitfähigkeit bei. 
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• Siliziumdioxid löst sich in Abhängigkeit vom pH-Wert jedoch unabhängig von der 
vorliegenden Elektrolytkonzentration im Kontakt mit einer wässrigen Lösung bis zum 
Erreichen eines Gleichgewichtes (Iler, 1979). Je größe  die spezifische Oberfläche des 
Silicas desto schneller stellt sich das Gleichgewicht ein. Laut Vogelsberger et al. (2008) 
lösen sich besonders kleine Partikel sehr schnell, wobei es für eine gewisse Zeit zu einer 
Übersättigung der Lösung kommt. 
• Die Probenflüssigkeit ist zusätzlich mit Carbonat-Ionen aus der Luft kontaminiert. 
Da die Suspensionen mit dispergierten Aerosil 300-Partikeln die Elektrolytkonzentration der 
kontinuierlichen Phase beeinflussen, sollten für die Vergleiche der Ergebnisse aus den 
Kraftmessungen mit den Polierergebnissen die Kurven aus den Partikel-OxTip-Versuchen, 
verwendet werden, wobei die OxTip in diesem Fall den Wafer simuliert. 
Gemäß Iler (1979) hängen die Abstoßungsmechanismen von Silica-Partikeln vom pH-Wert 
ab. Während im sauren pH-Wert-Bereich zwischenpartikuläre Hydratschichten die 
Partikeloberflächen auf Distanz halten, werden sie im basischen pH-Wert-Bereich durch 
elektrostatische Abstoßung vor Agglomeration geschützt. Der Einfluss beider 
Abstoßungsmechanismen ist gegenläufig, so dass es im neutralen pH-Wert-Bereich zu 
Instabilitäten kommen kann. Ist die Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht 
zusätzlich auf Grund einer hohen Elektrolytkonzentration bereits stark komprimiert, kann die 
van-der-Waals-Anziehungen die Wechselwirkungen dominieren („Jump In“ beim pH-Wert 7, 
Abbildung 4.49a) 
Beim Trennen der Festkörperoberflächen von Partikel und OxTip, wurde für alle vier 
getesteten pH-Werte ein „Jump Off“ detektiert. Die FIE am „Jump Off“ ist abhängig vom 
pH-Wert und zeigt ein deutliches Minimum von (-0,066 ± 0,020) J/m² beim pH-Wert 7 
(Abbildung 4.49b). Da bei diesem pH-Wert bei Annäherung Anziehungskräfte („Jump In“) 
dominierten, konnten die Festkörperoberflächen einfacher in Kontakt kommen und stärkere 
Bindungen (kovalente Bindungen, Wasserstoffbrückenbindungen) ausbilden. Im sauren sowie 
im basischen pH-Wert-Bereich wurde die zur Trennung nötige Abreißkraft entsprechend 
durch den Einfluss von Hydrathülle bzw. der elektrostatischen Abstoßung (Iler, 1979) sowie 
adsorbierter Ionen (Drechsler & Grundke, 2005; Jacob sch et al., 1998; Weidenhammer & 
Jacobasch, 1995) überlagert und folglich reduziert. 
Außer mittels direkter Kraftmessung am AFM wurden die zwischenpartikulären 
Wechselwirkungen der Aerosil 300-Slurry zusätzlich indirekt anhand von rheologischen 
Untersuchungen bei Anwendung des Krieger-Dougherty-Modells und Auswertung des 
maximalen Volumenbruchs ermittelt. Die in Abhängigkeit vom pH-Wert aus den 
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Kraftmessungen am AFM ermittelte FIE am „Jump Off“ korreliert mit dem maximalen 
Volumenbruch (Abbildung 4.17b, Kapitel 4.2.3). Diese Ergebnisse zeigten eine Instabilität 
der Aerosil 300-Slurry im Bereich neutraler pH-Werte. Instabilitäten sind beim CMP 
unbedingt zu vermeiden: Agglomerierte Partikel vergrößern den effektiven 
Teilchendurchmesser und können in Folge dessen zu Kratzern auf den zu polierenden 
Oberflächen führen (Basim et al., 2000; Yang et al., 2010). 
Abbildung 4.51: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) in Abhängigkeit von der Elektrolytkonzetration der KCl-Lösung. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd Si-Spitze; ThOx … Thermisch oxidiert) 
Um den Einfluss der Elektrolytkonzentration zu erfassen, wurden die Wechselwirkungskräfte 
für die Kombination Wafer-OxTip beim pH-Wert 10 außer in KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l  auch in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-1 mol/l  durchgeführt (Abbildungen 4.51). Unabhängig von der verwendeten 
Elektrolytkonzentration wurde beim getesteten pH-Wert zwischen Wafer und OxTip 
elektrostatische Abstoßung bei Annäherung beider Festkörperoberflächen festgestellt. Die 
Rückzugskurven liegen exakt über den Annäherungskurven; ein „Jump Off“ wurde nicht 
detektiert. 
Die Tendenz, dass mit zunehmender Elektrolytkonzentration die Ausdehnung der 
elektrochemischen Doppelschicht abnimmt, stimmt mit der Theorie überein (Everett, 1992). 
Die in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 10-3 mol/l aufgenommenen Kurven haben mit 
(4,0 ± 0,2) nm eine deutlich größere Debye-Länge als die in KCl-Lösung der 
Elektrolytkonzentration 10-1 mol/l aufgenommenen Kurven mit (1,2 ± 0,1) nm. Zusätzlich 
nahm die FIE beim Abstand Null mit zunehmender Elektrolytkonzentration der KCl-Lösung 
von etwa 0,12 J/m² bei 10-3 mol/l auf etwa 0,05 J/m² bei 10-1 mol/l  ab. Mit steigender 
Elektrolytkonzentration wird also die Energie, die aufgebracht werden muss um die 
Energiebarriere zwischen zwei Festkörperoberflächen zu überwinden, geringer. Auf den 
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CMP-Prozess übertragen, bedeutet dies, dass mit steigender Elektrolytkonzentration die 
Schleifpartikel einfacher mit der zu polierenden Oberfläche in Kontakt kommen können. Die 
experimentell ermittelte Debye-Länge der in KCl-Lösung der Elektrolytkonzentration 
10-1 mol/l aufgenommenen Kurven entspricht in etwa der berechneten Debye-Länge 
(0,96 nm) (Gleichung 3.22, Kapitel 3.6.3.1). Der Einfluss zusätzlicher Ionen, welche aus der 
Einstellung des pH-Wertes sowie aus der Luft stammen, ist bei hohen 
Elektrolytkonzentrationen geringer als bei niedrigen Elektrolytkonzentrationen. 
4.5.3 Kraftmessungen in der Ceria-Slurry 
Abschließend wurden die Wechselwirkungskräfte bei Verwendung der Ceria-Slurry 
untersucht. Kraftmessungen wurden an folgenden Kombinationen durchgeführt: 
• Substrat:  Disperse Phase der Ceria-Slurry (Ceria-Partikel) 
• AFM-Sonde: OxTip 
• Flüssigkeit: Kontinuierliche Phase der Ceria-Slurry (pH-Werte: 3 und 8) 
Die Umrechnung der Kraft-Abstands-Kurven in die FIE-Kurven erfolgte mittels Derjaguin-
Näherung für die Wechselwirkungsgeometrie Kugel-Platte (Tabelle 3.10, Kapitel 3.6.3.1). 
Abbildung 4.52: Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit für Partikel-OxTip-
Versuche mit der Ceria-Slurry in Abhängigkeit vom pH-Wert. Die durchgehenden Linien 
verdeutlichen „Jump In“ bzw. „Jump Off“. 
(OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) Stand rd-Si-Spitze) 
Die Wechselwirkungskräfte zwischen Partikel und OxTip hängen deutlich vom pH-Wert der 
kontinuierlichen Phase der Ceria-Slurry ab (Abbildung 4.52). Beim pH-Wert 3 stoßen sich 
beide Festkörperoberflächen ab, wohingegen sie sich beim pH-Wert 8 gegenseitig anziehen. 
Aus den FIE-Kurven wurden die charakteristischen Parameter Debye-Länge sowie FIE bei 
einem „Jump In“ und am „Jump Off“ bestimmt und in Abbildung 4.53 in Abhängigkeit vom 
pH-Wert aufgetragen. 
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Abbildung 4.53: Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge, FIE bei einem „Jump 
In“ (beides: a) sowie FIE am „Jump Off“ (b) der Partikel-OxTip-Versuche mit der 
Ceria-Slurry in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
(FIE … Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit; OxTip … Thermisch oxidierte (1150 °C; 120 min) 
Standard-Si-Spitze) 
Bei Annäherung von Partikel und OxTip wurde bei derMessung in der kontinuierlichen 
Phase der Ceria-Slurry bei dem pH-Wert 3 elektrostatische Abstoßung mit einer Debye-Länge 
von (6,5 ± 0,3) nm detektiert (Abbildung 4.53a). Die Kurven von Annäherung und Rückzug 
liegen übereinander. Laut Chandrasekaran (2004) liegt der IEP von Ceria zwischen 
pH-Wert 7 und 9 und der IEP von SiO2- berflächen wird auf Grund von 
Strömungspotenzialmessungen bei einem pH-Wert von 2 vermutet (Abbildung 4.2, 
Kapitel 4.1.1). Beim pH-Wert 3 müsste die Oberfläche der Ceria-Partikel positiv und die der 
OxTip schwach negativ geladen sein. Folglich müssten Anziehungskräfte zwischen den 
Ceria-Partikeln und der OxTip wirken. Dies ist nicht der Fall. Bereits bei der Diskussion des 
Zetapotenzials (Abbildung 4.7b, Kapitel 4.1.2) sowie nach der Bestimmung der Dichte der 
Ceria-Partikel (Tabelle 4.1, Kapitel 4.1.2) wurde vrmutet, dass die Oberfläche der Ceria-
Partikel durch adsorbierte Schichten modifiziert sein könnte. Die ermittelten 
Wechselwirkungskräfte bestätigen diese Vermutung. Ein Vergleich mit Ergebnissen aus der 
Auswertung zum maximalen Volumenbruch ist nicht möglich, da bei den rheologischen 
Messungen die Wechselwirkungskräfte zwischen Ceria-Partikeln untereinander bestimmt 
wurden wohingegen die Aufklärung der Wechselwirkungskräfte am AFM zwischen einem 
Ceria-Partikel und einer AFM-Sonde mit SiO2- berfläche erfolgte.  
Kam die kontinuierliche Phase der Ceria-Slurry mit dem pH-Wert 8 zum Einsatz, wurde 
zwischen Ceria-Partikel und OxTip sowohl ein „Jump In“ als auch ein „Jump Off“ mit einer 
FIE von (-0,040 ± 0,009) J/m² festgestellt (Abbildung 4.53b). Mit zunehmendem pH-Wert 
dominieren demnach die Anziehungskräfte zwischen den F stkörperoberflächen von Ceria 
und Silica. Das Zetapotenzial der Ceria-Slurry beim pH-Wert 8 konnte nicht bestimmt 
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werden, da die agglomerierten Ceria-Partikel (Abbildung 4.5d und 4.6b, Kapitel 4.1.2) 
sedimentierten. Wie bereits erwähnt, liegt der IEP für unmodifizierte Ceria-Partikel zwischen 
den pH-Werten 7 und 9 (Chandrasekaran, 2004). Die Ceria-Partikel könnten also beim 
pH-Wert 8 ungeladen oder leicht positiv geladen sein; die SiO2-Oberfläche des 
Wechselwirkungspartners hingegen ist negativ geladen (Abbildung 4.2, Kapitel 4.1.1). 
Entgegengesetzt geladene Oberflächen ziehen einander an, was den Beobachtungen 
entspricht. Im Bezug auf die adsorbierten Schichten wird vermutet, dass sich entweder ihre 
Ladung in Abhängigkeit vom pH-Wert geändert hat oder ass sie kollabiert ist und deshalb 
sterisch nicht mehr so effektiv wirkt. Die Additive könnten aber auch von der Oberfläche der 
Ceria-Partikel desorbiert sein, so dass diese in Folge dessen nun unmodifiziert vorliegen. 
4.6 Polierverhalten der Poliersuspensionen in Abhängigkeit von den 
Wechselwirkungskräften und ihren Fließeigenschaften 
Beim Polieren beeinflussen die Wechselwirkungskräfte zwischen Schleifpartikel und 
Waferoberfläche sowie die Fließeigenschaften der Poliersuspension Materialabtrag und 
Qualität der polierten Oberfläche. Es wird erwartet, dass je geringer die elektrostatische 
Abstoßung bzw. je geringer die Debye-Länge ist, desto besser können die Schleifpartikel im 
Polierprozess mit der Waferoberfläche in Kontakt kommen. Folglich sollte ein hoher Abtrag 
möglich sein. Sind die Debye-Längen zwischen Partikel und Waferoberfläche allerdings groß, 
wird der direkte Kontakt schwieriger und die Abtragsrate in Folge dessen geringer. Es wird 
vermutet, dass auch das primäre Minimum einen Einfluss auf die Abtragsrate hat. Beim 
mechanischen Materialabtrag muss es zur Bildung von Brücken zwischen dem Schleifpartikel 
und der Waferoberfläche kommen, deren Bindung ausreichend stark ist, damit die 
Zwangsbewegung des Partikels weg von der Bindung zum Materialabtrag führt (Jairath et al., 
1993). Die zwischenpartikulären Wechselwirkungen müssen aber so ausbalanciert sein, dass 
die Partikel nicht agglomerieren. Agglomerate können sich negativ auf das Polierergebnis 
beim CMP auswirken (Basim et al., 2000). Laut Matijević & Babu (2008) tragen Partikel mit 
Ecken und Kanten effektiver Material ab, als kugelförmige Partikel. Die Viskosität der 
Poliersuspension muss ausreichend gering sein, damit sie sich homogen im Spalt zwischen 
Wafer und Polierpad verteilen kann. 
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Abbildung 4.54: Abtragsraten der verschiedenen Poliersuspensionen auf thermisch 
oxidierten Si-Wafern in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 4.54 zeigt die Abtragsraten der Poliersuspensionen Klebosol, Aerosil 300-Slurry 
mit KCl-Lösung einer Elektrolytkonzentration von 10-3 mol/l  als kontinuierliche Phase und 
Ceria-Slurry auf thermisch oxidierten Si-Wafern in Abhängigkeit vom pH-Wert.  
Beim Klebosol nahm die Abtragsrate mit einer negativen Steigung von -2,0 nm/min von etwa 
37 nm/min bei dem pH-Wert 3 auf etwa 20 nm/min bei d m pH-Wert 10 ab und entspricht 
damit der Tendenz der von Estel et al. (2010a) in Kapitel 1.5 vorgestellten Ergebnisse für 
gefällte Silica-Partikel. Da die Oberflächenladung der Silica-Partikel und des thermisch 
oxidierten Si-Wafers mit zunehmendem pH-Wert zunimmt, stoßen die Oberflächen einander 
zunehmend ab (Abbildung 4.7b, Kapitel 4.1.2; Abbildung 4.45, Kapitel 4.5.1). In Folge 
dessen wird der Materialabtrag geringer. Der Arbeitsdruck beim CMP war offensichtlich hoch 
genug, um die bei niedrigen pH-Werten auf den SiO2-Oberflächen gebildete Hydrathülle zu 
überwinden. Die Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht ist bei der kommerziell 
verfügbaren Anmischung des Klebosols (pH-Wert: 10) bereits auf Grund des hohen 
Elektrolytgehalts gering (Abbildung 4.45a, Kapitel 4.5.1). Zum Einstellen der anderen 
pH-Werte wurden zusätzlich Ionen zugegeben, welche die elektrochemische Doppelschicht 
weiter komprimierten und folglich einen einfacheren Kontakt zwischen den 
Festkörperoberflächen und damit einen höheren Materialabtrag ermöglichten. Mit 
zunehmendem pH-Wert nahm das primäre Minimum ab bis es beim pH-Wert 10 gänzlich 
verschwunden war (Abbildung 4.45b, Kapitel 4.5.1). Auch diese Tendenz, dass mit 
abnehmender Adhäsion zwischen Schleifpartikel und Wafer der Materialabtrag reduziert 
wird, deckt sich mit der in Abhängigkeit vom pH-Wert beobachteten Abtragsrate. Die Partikel 
agglomerierten weder in Abhängigkeit vom pH-Wert (Abbildung 4.13, Kapitel 4.2.2.2) noch 
auf Grund hoher hydrodynamischer Kräfte während des Scherens (Abbildung 4.9a, 
Kapitel 4.2.2.1; Abbildung 4.12a, Kapitel 4.2.2.2). Defekte durch Kratzer sind auf den 
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polierten Oberflächen nicht zu befürchten. Klebosol zeigt unabhängig vom pH-Wert 
newtonsches Scherverhalten (Abbildung 4.12a, Kapitel 4.2.2.2), wobei die Viskosität 
insgesamt nahe dem Wert von Wasser (0,9086 mPa s bei 24 °C) liegt und folglich keine 
Probleme beim Fließen der Poliersuspension in den Spalt zwischen Wafer und Polierpad zu 
erwarten sind. 
Im Vergleich zum Klebosol wurde ein komplett anderes Polierverhalten beim Einsatz der 
Aerosil 300-Slurry beobachtet. Hier nahm die Abtragsr te von etwa 2 nm/min beim 
pH-Wert 3 mit einem Anstieg von ungefähr 1,6 nm/min auf etwa 13 nm/min beim pH-
Wert 10 zu. Damit haben diese Ergebnisse die gleiche Tendenz, wie die in Kapitel 1.5 
vorgestellten Ergebnissen von Estel et al. (2010a). Die Absolutwerte der Aerosil 300-Slurry 
sind jedoch deutlich geringer als beim Klebosol, da es sich bei dieser Slurry um eine Modell- 
und nicht um eine für das CMP optimierte Slurry handelt. Die Abstoßung zwischen den 
Aerosil 300-Partikeln und des durch die AFM-Sonde simulierten Wafers waren unabhängig 
vom pH-Wert sehr gering und beim pH-Wert 7 wurde sogar Anziehung festgestellt 
(Abbildung 4.49a, Kapitel 4.5.2). Die Oberflächen von Partikel und Wafer müssten also 
eigentlich unabhängig vom pH-Wert leicht in Kontakt kommen. Die von der Aerosil 300-
Slurry im Bereich neutraler pH-Werte gezeigte Instabilität (Abbildung 4.13, Kapitel 4.2.2.2; 
Abbildung 4.17b, Kapitel 4.2.3) spiegelt sich nicht im Polierverhalten wieder: Das erwartete 
Maximum bei dem pH-Wert 7 wurde nicht festgestellt. Auch das im Vergleich zu den anderen 
pH-Werten detektierte tiefere primäre Minimum beim pH-Wert 7 (Abbildung 4.49b, 
Kapitel 4.5.2) beeinflusst den Materialabtrag nicht. Es wird vermutet, dass die 
Fließeigenschaften der Aerosil 300-Slurry den Einfluss auf den Materialabtrag dominieren: 
Beim untersuchten Feststoffgehalt von 15 (w/w) %, der einem Volumenbruch von 0,06 
entspricht, zeigte die Aerosil 300-Slurry unabhängig vom pH-Wert scherverdünnendes 
Verhalten (Abbildung 4.12b, Kapitel 4.2.2.2), wobei die Viskositäten im gesamten getesteten 
Scherratenbereich bei den pH-Werten 5 und 7 über denen von pH-Wert 10 und 3 liegen. 
Zusätzlich ist die Viskosität der Aerosil 300-Slurry deutlich höher als die des Klebosols 
(Abbildung 4.12, Kapitel 4.2.2.2). Es ist anzunehmen, dass die Aerosil 300-Slurry nicht 
optimal in den Polierspalt fließen kann. Obwohl die Fließeigenschaften der Aerosil 300-
Slurry bei pH-Wert 3 und 10 sehr ähnlich sind, ist der Materialabtrag beim pH-Wert 3 
deutlich geringer. Es wird vermutet, dass die Ursache in der sterisch sehr komplexen Form 
der pyrogenen Silica-Partikel liegt. Der Arbeitsdruck könnte über eine so große Anzahl an 
Kontaktstellen zwischen Partikeln und Wafer verteilt sein, dass er nicht mehr genügt, um die 
Hydrathülle, welche sich auf den SiO2- berflächen im sauren pH-Wert-Bereich ausbildet 
(Iler, 1979), zu überwinden. Die hohe Anzahl an Kontaktstellen der Aerosil 300-Partikel und 
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die damit verbundene Verteilung des Arbeitsdrucks über eine größere Fläche könnte auch 
dafür verantwortlich sein, dass der Materialabtrag dieser nicht-kugelförmigen Partikel mit 
Ecken und Kanten geringer ist, als der Materialabtrag der kugelförmigen Silica-Partikel des 
Klebosols. 
Trotz des geringeren Feststoffgehaltes von 8 (w/w) % hatte die Ceria-Slurry beim pH-Wert 3 
mit etwa 180 nm/min die höchste Abtragsrate, wohingegen mit ihr bei einem pH-Wert von 8 
keinerlei Abtrag erfolgte. Die Abtragsraten korrelieren nicht mit den gefundenen 
Wechselwirkungskräften: Beim pH-Wert 3 wurde eine große Debye-Länge und kein primäres 
Minimum detektiert und beim pH-Wert 8 wirkten Anziehungskräfte zwischen den Ceria-
Partikeln und der SiO2-Oberfläche der AFM-Sonde und ein primäres Minimum wurde 
detektiert (Abbildung 4.53, Kapitel 4.5.3). Die Ceria-Partikel haben auf Grund ihrer 
unregelmäßigen Form mehr Ecken und Kanten als die kugelförmigen Silica-Partikel des 
Klebosols und können dadurch laut Matijević & Babu (2008) effektiver polieren. Zusätzlich 
wird vermutet, dass sich der Wechselwirkungsmechanismus der Ceria-Partikel von dem der 
Silica-Partikel unterscheidet. Laut Jairath et al. (1993) und Chandrasekaran (2004) beruht der 
abweichende Wechselwirkungsmechanismus auf einer chemischen Wechselwirkung 
zwischen den Ceria-Partikeln und der zu polierenden SiO2-Oberfläche. Auch Hoshino et al. 
(2001) merken an, dass beim Polieren von SiO2-Oberflächen mittels Ceria-Partikel ein großer 
chemischer Anteil zum Polierergebnis beitragen muss. Während die Ceria-Partikel beim 
pH-Wert 3 noch als Primärpartikel in der Suspension v rliegen, sind sie beim pH-Wert 8 
agglomeriert (Abbildung 4.6, Kapitel 4.1.2). Die kleinen Primärpartikel gewährleisten eine 
hohe Anzahl an Kontaktstellen, wodurch sie effektiv polieren können, wohingegen 
Agglomerate zur einer geringeren Anzahl an Kontaktsellen bei gleichzeitig tieferem 
Eindringvolumen führen. Die Agglomerate führen in Folge dessen eher zu Kratzern, als 
effektiv zu polieren (Basim et al., 2000; Yang et al., 2010). 
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5 Zusammenfassung und Ausblick 
Für ein besseres Verständnis der Vorgänge beim CMP wurden im Rahmen dieser Arbeit die 
Eigenschaften der Wechselwirkungskomponenten Wafer und Poliersuspension charakterisiert, 
die  Wechselwirkungskräfte untereinander bestimmt und außerdem deren Einfluss auf das 
Polierergebnis untersucht. Zur Charakterisierung dieser Wechselwirkungen mussten zuvor 
geeignete Messmethoden bereitgestellt werden. Für die Untersuchungen kamen Si-Wafer mit 
thermisch aufoxidierter SiO2-Oberfläche sowie folgende Poliersuspensionen zum Einsatz: 
• Klebosol:   Kommerzielle Poliersuspension mit Silica-Partikeln als disperse 
Phase, die mittels Alkalisilikat-Prozess hergestellt wurden  
• Aerosil 300-Slurry: Modellslurry aus mittels Flammenhydrolyse hergestellten Silica- 
Partikeln dispergiert in KCl-Lösung 
• Ceria-Slurry:  Kommerziell verfügbare Poliersuspensio  mit Ceria-Partikeln. 
Zur Charakterisierung der Wafereigenschaften wurden Topografien am AFM aufgenommen, 
die Rauheitswerte RMS sowie maximaler Berg-Tal-Abstand ermittelt und anhand von 
Strömungspotenzialmessungen das Zetapotenzial im Kontakt mit der kontinuierlichen Phase 
der getesteten Slurries bestimmt. Die Bestimmung der SiO2-Schichtdicke erfolgte mittels 
Ellipsometriemessungen. 
Die Untersuchungen der Poliersuspensionen erfolgten in Abhängigkeit von pH-Wert, 
Elektrolytkonzentration und Volumenbruch. Von jeder getesteten Poliersuspension wurden 
die Partikelgrößenverteilung und das Zetapotenzial m t dem Zetasizer Nano ZS bestimmt. Die 
Morphologie der dispersen Phase wurde anhand von REM- und CryoTEM-Aufnahmen 
beurteilt. Die Viskosität der Poliersuspensionen wurde in Abhängigkeit von der Scherrate 
bestimmt, wobei diese zunächst erhöht, gehalten und anschließend reduziert wurde. Dabei 
wurden nicht nur die Fließeigenschaften der getesteten Slurries erfasst, zusätzlich konnte auch 
die Stabilität der Poliersuspensionen unter dem Einfluss hoher hydrodynamischer Kräfte 
ausgewertet werden. Ein praktisches Problem war, dass Informationen zu den kommerziellen 
Poliersuspensionen aus Wettbewerbsgründen nur unvollständig verfügbar waren. Zur 
Aufklärung grundlegender Wechselwirkungsmechanismen und Einflussgrößen sollte deshalb 
besser auf definierte und hochreine Modellsuspensionen zurückgegriffen werden. 
Das AFM bietet alle Voraussetzungen, um die Wechselwirkungskräfte in Abhängigkeit vom 
Abstand zwischen zwei Festkörperoberflächen in einer Flüssigkeit zu untersuchen und ist 
damit bestens dafür geeignet die tatsächliche Situation beim CMP zu simulieren. Die 
Schleifpartikel sind mit < 100 nm zu klein, um sie direkt als AFM-Sonden einsetzen zu 
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können, weshalb sie von einer speziell angepassten AFM-Sonde ersetzt wurden. Diese 
maßgeschneiderten Sonden wurden anhand von REM-Aufnahmen, Ellipsometriemessungen, 
XPS-Untersuchungen und Kraftmessungen charakterisiert. Mittels thermischer Oxidation 
kommerziell verfügbarer Standard-Si-Cantilevern gelang es, AFM-Sonden bereitszustellen, 
die sowohl in ihrem Radius als auch in ihrer Oberflächenchemie Schleifpartikeln aus Silica 
entsprechen. Anhand von Kraftmessungen zur Charakterisierung der maßgeschneiderten 
AFM-Sonden konnte gezeigt werden, dass die Derjaguin-Näherung auch bei Verwendung von 
AFM-Sonden mit Spitzenradien < 80 nm zur Umrechnung der aufgenommenen Kraftkurven 
in geometrieunabhängige Kurven der Freien Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit (FIE) 
verwendet werden kann. Aus dem Vergleich der FIE-Kurven, die mit AFM-Sonden mit 
Spitzenradien < 80 nm aufgenommen wurden, mit den FIE-Kurven, bei denen die Colloid 
Probe-Technik (Sondenradius > 2 µm) zum Einsatz kam, ergaben sich Hinweise auf 
abweichende Wechselwirkungsmechanismen, welche in weiterführenden Arbeiten 
grundlegend untersucht werden sollten. AFM-Sonden aus Ceria waren nicht verfügbar. Im 
Rahmen dieser Arbeit wurden bereits erste Versuche unternommen, die Spitze eines 
Standard-Si-Cantilevers mit CeO2 zu beschichten. Hierfür wurde die Unterseite des 
Cantilevers in eine gesättigte Lösung aus 1,2-Dimethoxyethan und Ammonium-Cer-IV-Nitrat 
getaucht, an Luft getrocknet und anschließend 30 min bei 450 °C im Rohrofen 
MFT 12/38/400 (Carbolite, Hope Valley, UK) getempert (Künzelmann, 2010). Der 
Beschichtungserfolg wurde mittels Energiedispersive Röntgenspektroskopie (EDX) überprüft. 
Ein mit einem EDX-Detektor ausgestattetes REM ermöglichte die Elementanalyse im 
mikroskopischen Maßstab.  
Abbildung 5.1: REM-Aufnahme eines mit Ceria beschichteten Cantilevers (a) sowie die 
Elementverteilungsbilder (b-c) für Cer (lila) und Silizium (rot), welche mittels 
Energiedispersiver Röntgenspektroskopie aufgenommen wurden. 
 
 
5 µm(b)5 µm(a) 5 µm(c)
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Abbildung 5.1b-c zeigt REM-Aufnahmen eines modifizierten Standard-Si-Cantilevers sowie 
die am EDX-Detektor aufgenommene Elementverteilung für Cer und Silizium. Wie deutlich 
zu sehen ist, waren die Modifizierungsversuche nicht erfolgreich. Es wird vermutet, dass sich 
die Beschichtungslösung in Folge der Oberflächenspannung von der Spitze zurückzieht. Die 
Lösung dieses Problems würde den Anwendungsbereich der Kraftmessungen für 
CMP-relevante Systeme stark erweitern, da beim CMP außer Silica auch Ceria sowie weitere 
Materialien (Aluminiumoxid, Zirkonoxid, usw.) als Abrasiva eingesetzt werden. 
Für die Aufklärung der zwischenpartikulären Wechselwirkungen am AFM war es 
erforderlich, die Schleifpartikel auf einem Substrat zu fixieren. Als Substrat kam ein mit 
Haftvermittler beschichteter Si-Träger zum Einsatz. Als Haftvermittler wurde zunächst eine 
Schicht PGMA und anschließend eine Schicht P2VP-COOH auf den Si-Träger aufgetragen. 
Die Partikelschicht wurde unter Verwendung der entsprechenden Slurry mittels 
Rotationsbeschichtung erzeugt. REM-Aufnahmen, AFM-Topografien sowie TEM-
Aufnahmen vom Querschnitt des mit Partikeln beschichteten Si-Trägers zeigen den Erfolg der 
Beschichtung. 
Am AFM wurden die Wechselwirkungen zwischen der thermisch modifizierten AFM-Sonde 
und den Wafern bzw. den fixierten Schleifpartikeln in der kontinuierlichen Phase der 
jeweiligen Poliersuspensionen in Abhängigkeit von pH-Wert und Elektrolytkonzentration 
untersucht. Die Auswertung der Kraftkurven war sehr aufwendig und zeitintensiv. Es wird die 
Entwicklung einer geeigneten Software empfohlen, mit der die Auswertung einer größeren 
Anzahl an Kraftkurven zuverlässig und in einem vernünftigen Zeitrahmen möglich ist. Zur 
Überprüfung der am AFM ermittelten Wechselwirkungen, welche zwischen den 
Schleifpartikeln und der thermisch modifizierten AFM-Sonde aufgenommen wurden, wurde 
eine zweite Möglichkeit zur Bestimmung der zwischenpartikulären Wechselwirkungen 
gesucht und gefunden: Die anhand von rheologischen Untersuchungen in Abhängigkeit vom 
Volumenbruch der dispersen Phase aufgenommenen Viskositätskurven wurden mit dem 
Krieger-Dougherty-Modell ausgewertet. Ein Anpassungsparameter des Krieger-Dougherty-
Modells ist der maximale Volumenbruch. Dieser enthält Informationen über die 
zwischenpartikulären Wechselwirkungskräfte. Anhand der Ergebnisse aus der Bestimmung 
von Zetapotenzial und Partikelgröße sowie anhand der dir kte Kraftmessung am AFM wurde 
gezeigt, dass je höher der maximal erreichbare Volumenbruch einer Suspension ist, desto 
stärker sind die Abstoßungskräfte zwischen den dispergierten Partikeln. 
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Abschließend wurden thermisch oxidierte Si-Wafer pH-Wert-abhängig mit den vorgestellten 
Poliersuspensionen poliert und die Abtragsrate bestimmt. Das Polierverhalten der Slurries mit 
dispergierten Silica-Partikeln korreliert gut mit der gefundenen Ausdehnung der 
elektrochemischen Doppelschicht (Debye-Länge) und dem primären Minimum der 
Gesamtwechselwirkungskurve (FIE am „Jump Off“) aus den Kraftmessungen am AFM sowie 
mit den Fließeigenschaften der Poliersuspension: 
• Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht: 
Je geringer die Ausdehnung der elektrochemischen Doppelschicht zwischen Wafer und 
Schleifpartikel ist, desto einfacher können beide Oberflächen in Kontakt kommen und 
desto größer ist der Materialabtrag. Jedoch muss die zwischenpartikuläre Abstoßung 
ausreichend groß sein, damit die Partikel nicht agglomerieren. Grobpartikel, wie 
Agglomerate, polieren weniger effektiv und können die Waferoberfläche durch Kratzer 
beschädigen. 
• Das primäres Minimum der Gesamtwechselwirkungskurve: 
Je flacher das primäre Minimum ist, desto weniger Energie muss aufgebracht werden, um 
zwei Festkörperoberflächen voneinander zu trennen. Die Bindung zwischen Schleifpartikel 
und Wafer muss jedoch ausreichend stark sein, damit ein Materialabtrag möglich ist. Sie 
darf aber nicht zu hoch sein, sonst besteht die Gefahr, dass Partikel auf der Oberfläche des 
Wafers verbleiben und zu Defekten im Bauteil führen.  
• Fließeigenschaften der Slurry: 
Die Viskosität der Poliersuspension muss ausreichend g ring sein, damit die Slurry in den 
Polierspalt zwischen Wafer und Polierpad fließen kan und sich unter dem Wafer optimal 
verteilt. Von Vorteil ist dabei, wenn die Poliersuspension newtonsches Fließverhalten 
zeigt. 
Die Oberflächenladung der SiO2- berflächen hängt vom pH-Wert und die Reichweite der
Abstoßungskräfte sowie die Energiebarriere zwischen d  Festkörperoberflächen von der 
Elektrolytkonzentration der kontinuierlichen Phase der Slurry ab. 
Die gefundenen Unterschiede im Verhalten von Klebosol und der Aerosil 300-Slurry haben 
ihre Ursache in der stark voneinander abweichenden Partikelform sowie in der abweichenden 
Dichte der Silanol-Gruppen auf der Oberfläche der dispersen Phase und deren Einfluss auf die 
Ausbildung einer sterisch wirksamen Hydrathülle bzw. negativer Oberflächenladungen. Die 
Aufklärung der Einflussgrößen auf Reichweite und Stabilität der Hydrathülle steht noch aus. 
Anstrengungen sollten aber in diese Richtung unternommen werden, damit ihr Einfluss 
künftig berücksichtigt und entsprechend zur DLVO-Theorie ergänzt werden kann. 
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Die Wechselwirkungsmechanismen beim Einsatz von Slurries mit dispergierten Silica-
Partikeln konnten sehr gut aufgeklärt werden. Eine Üb rtragung auf entsprechende Systeme 
mit Ceria-Partikeln als disperse Phase ist nicht möglich. Offensichtlich dominieren chemische 
Wechselwirkungen den Abtrag von SiO2 mit Ceria. 
Zur Optimierung bereits verfügbarer Slurries sowie zur Entwicklung neuer 
Poliersuspensionen bietet es sich an, den Einfluss der Wechselwirkungen auf den 
Materialabtrag in Abhängigkeit folgender Parameter zu untersuchen: 
• Disperse Phase der Poliersuspension: 
Durch die Auswahl geeigneter Abrasiva in Abhängigkeit von Material, Größe und Form 
aber auch durch eine gezielte Modifizierung ihrer Oberflächeneigenschaften kann 
beispielsweise gezielt auf deren Oberflächenladung, Reaktivität oder Härte zur 
Verbesserung von Material- und Strukturselektivität Einfluss genommen werden. Gelingt 
es AFM-Sonden so zu modifizieren, dass sie den dispergierten Schleifpartikeln 
entsprechen können die Wechselwirkungskräfte am AFM untersucht werden. Die 
Bestimmung der zwischenpartikulären Wechselwirkungen kann anhand rheologischer 
Untersuchungen bei Anwendung des Krieger-Dougherty-Modells erfolgen. 
• Kontinuierliche Phase der Poliersuspension: 
Durch gezielte Veränderungen der Zusammensetzung der kontinuierlichen Phase der 
Poliersuspension können die Wechselwirkungskräfte beeinflusst werden. So kann 
beispielsweise durch den Einsatz von Polyelektrolyten die Materialselektivität verbessert 
werden. Anhand von Kraftmessungen, der Bestimmung des Zetapotenzials sowie der 
Partikelgrößenverteilung kann das Adsorptionsverhalten der chemischen Zusätze 
gegenüber den dispergierten Schleifpartikeln sowie der zu polierenden Oberflächen 
untersucht werden. 
• Fließeigenschaften der Poliersuspension: 
Auf die Fließeigenschaften der Poliersuspension kann gezielt über die Eigenschaften und 
die Konzentration der Schleifpartikel, die zwischenpartikulären Wechselwirkungen sowie 
chemische Additive eingestellt und optimiert werden. Die Fließeigenschaften beeinflussen 
die mechanischen Eigenschaften der Poliersuspension, welche beispielsweise anhand von 
Reibversuchen in Anlehnung an Estel et al. (2010b) direkt während des Polierens oder in 
Anlehnung an Ilie & Tita (2010) am AFM untersucht werden können. 
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• Zu polierende Oberfläche: 
Außer SiO2 werden beim CMP noch andere Materialien, wie beispi l weise Siliziumnitrid, 
Kupfer oder Wolfram poliert. Diese Materialien könne  ebenfalls als Substrat für 
Kraftmessungen eingesetzt und die Wechselwirkungen in Abhängigkeit von der 
verwendeten AFM-Sonde sowie der gewählten Umgebungsflüssigkeit untersucht werden. 
Für Siliziumnitrid konnte bereits gezeigt werden, dass die Oberflächen chemisch nicht 
stabil sind (Bellmann et al., 2008). 
• Temperatur: 
Beim Polieren entsteht auf Grund der Reibung zwischen Polierpad und Wafer Wärme. Der 
Einfluss der Temperatur kann sowohl bei den Kraftmessungen am AFM als auch bei den 
rheologischen Untersuchungen betrachtet werden. 
Im Rahmen dieser Arbeit wurden aussagekräftige Messverfahren erarbeitet, mit denen sowohl 
Wechselwirkungskräfte zwischen nanoskaligen Partikeln untereinander als auch mit 
ausgedehnten Oberflächen in komplexen Flüssigkeiten ermittelt werden können. Es ist 
gelungen, AFM-Sonden in der Größenordnung von Nanoprtikeln herzustellen, was den 
Einsatzbereich von Kraftmessungen am AFM erweitert. Es konnte gezeigt werden, dass die 
mathematischen Routinen zur Auswertung dieser Kraftkurven aus dem Bereich der 
Colloid Probe-Technik übernommen werden können. Weiterhin war es erstmals möglich, eine 
Korrelation zwischen den aus direkten Kraftmessungen am AFM und den aus rheologischen 
Messungen erhaltenen Ergebnissen über die zwischenpartikulären Wechselwirkungen in 
einem dispersen System nachzuweisen. Damit können nicht nur Versuche an CMP-relevanten 
Systemen durchgeführt werden. Sie können auch für andere Systeme, bei denen Nanopartikel 
in einer komplexen Umgebung eine Rolle spielen, Anwe dung finden. Denkbar wären 
beispielsweise Systeme aus den Bereichen Keramik, Lacke, Farben, Kosmetik, Pharmazie 
und Lebensmittel. 
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FIB-modifizierten (FIBTip) Standard-Si-Spitze. 
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Abbildung 4.22 Die Atomverhältnisse [Si]:[O] (a) sowie [C]:[O] (b) der zwei 
AFM-Sonden StTip und OxTip sowie eines Si-Wafers in Abhängigkeit 
von der Dauer der thermischen Oxidation in einem Rohrofen sowie der 
beiden AFM-Sonden FIBTip und CP. 
Abbildung 4.23 Kraft-Abstands-Kurven, aufgenommen zwischen einer thermisch 
oxidierten AFM-Spitze und einem Si-Wafer mit einer nativen 
SiO2-Schicht auf der Oberfläche in KCl-Lösung der Elektrolyt-
konzentration 10-2 mol/l, wobei die Versuche (a) mit einer neuen 
Spitze (b) wiederholt wurden. 
Abbildung 4.24 Gemessene und theoretische Kraft-Absands-Kurven der Kombination 
AFM-Sonde StTip (a), FIBTip (b), OxTip (c und d) oder CP (e) und 
Si-Wafer mit nativer SiO2-Schicht auf der Oberfläche in 10
-2 mol/l 
KCl-Lösung, wobei für die Berechnung der Freien 
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Kraft-Abstands-Kurve mittels Derjaguin-Näherung bzw. der SEI-Rechen-
vorschrift erfolgte. 
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Ebene (Si-Wafer mit nativer SiO2-Oberfläche) und AFM-Sonde in 
Abhängigkeit von der KCl-Konzentration der wässrigen 
Umgebungsflüssigkeit. 
Abbildung 4.26 Kurven der Freien Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit berechnet 
aus den Kraft-Abstands-Kurven, aufgenommen in KCl-Lösung mit einer 
Elektrolytkonzentration von 10-2 mol/l  zwischen einem Si-Wafer mit 
nativer SiO2-Oberfläche und den getesteten AFM-Sonden StTip, OxTip, 
FIB-Tip und CP unter Verwendung der Derjaguin-Näherung für die 
Umrechnung. 
Abbildung 4.27 Dicke der P2VP-COOH-Schicht in Abhängigkeit von der 
Polymerkonzentration auf mit PGMA (0,025 (w/w) %) beschichtetem 
Si-Träger. 
Abbildung 4.28 Schematischer Aufbau des mit Polymer b schichteten Si-Träger für die 
Immobilisierung der Schleifpartikel im Querschnitt. 
Abbildung 4.29 AFM-Topografie (links) des Si-Trägers mit nativer SiO2-Oberfläche (a) 
sowie nach der aufeinanderfolgenden Beschichtung mit den Polymeren 
PGMA (b) und P2VP-COOH (c). 
Abbildung 4.30 REM-Aufnahmen adsorbierter Silica-Partikel auf einem mit den 
Haftvermittlern PGMA (0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH 
(0,200 (w/w) %) beschichteten Si-Träger. 
Abbildung 4.31 REM-Aufnahmen adsorbierter Silica-Partikel auf einem mit PGMA 
(0,025 (w/w) %) und P2VP-COOH (0,200 (w/w) %) als Haftvermittler 
beschichteten Si-Träger. 
Abbildung 4.32 REM-Aufnahmen hergestellter Partikelschichten in Abhängigkeit von der 
P2VP-COOH-Konzentration am Beispiel der Silica-Partikel des 
Klebosols. 
Abbildung 4.33 TEM-Aufnahmen von FIB-Schnitten, die quer zu einem mit Silica-
Partikeln des Klebosols beschichteten Si-Träger hergestellt wurden. 
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Abbildung 4.34 TEM-Aufnahmen von FIB-Schnitten, die quer zu einem mit 
Schleifpartikeln (a: Aerosil 300; b: Ceria-Partikel) beschichteten 
Si-Träger hergestellt wurden. 
Abbildung 4.35 AFM-Aufnahmen zur Beurteilung des Immobilisierungserfolges von 
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Abbildung 4.37 Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) zwischen 
fünf verschiedenen im Inneren von Partikelclustern fixierten 
Abrasivteilchen des Klebosols und der thermisch oxidierten AFM-Spitze, 
aufgenommen in der kontinuierlichen Phase des Klebosols beim 
pH-Wert 10. 
Abbildung 4.38 Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) an fünf 
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oxidierten AFM-Spitze, aufgenommen in der kontinuierlichen Phase des 
Klebosols beim pH-Wert 10. 
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als Skizze (a) und in der AFM-Aufnahme (b) am Beispi l der 
Silica-Partikel des Klebosols auf einem mit P2VP-COOH beschichteten 
Si-Träger. 
Abbildung 4.40 Kraft-Abstands-Kurven für Annäherung (a) und Rückzug (b) zwischen 
den fixierten Abrasivteilchen des Klebosols in Abhängigkeit von der 
Partikelposition bzw. dem Haftvermittler P2VP-COOH und der thermisch 
oxidierten AFM-Spitze, aufgenommen in der kontinuierlichen Phase des 
Klebosols beim pH-Wert 10. 
Abbildung 4.41 Quellverhalten von P2VP-COOH in Abhängigkeit vom pH-Wert der 
Flüssigkeit (Hase, 2009). 
Abbildung 4.42 Einfluss der Partikelanordnung auf die detektierten 
Wechselwirkungskräfte: Bei Kraftmessungen über einem 
Einzelpartikel (a) überlappen sich die Kraftfelder (gelb), die vom Partikel 
(rot) und die vom Polymer (grün) ausgehen. 
Abbildung 4.43 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Wafer-OxTip-Versuche mit Klebosol in Abhängigkeit 
vom pH-Wert. 
Abbildung 4.44 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Partikel-OxTip-Versuche mit Klebosol in Abhängigkeit 
vom pH-Wert. 
Abbildung 4.45 Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge (a) sowie FIE am „Jump 
Off“ (b) der Wafer-OxTip- sowie der Partikel-OxTip-Versuche mit 
Klebosol in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 4.46 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit aufgenommen zwischen 
Wafer und OxTip in Abhängigkeit von der Umgebungsflü sigkeit. 
Abbildung 4.47 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Wafer-OxTip-Versuche in KCl-Lösung der Elektrolyt-
konzentration 10-3 mol/l in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
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Abbildung 4.48 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) für Partikel-OxTip-Versuche in KCl-Lösung der Elektrolyt-
konzentration 10-3 mol/l in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 4.49 Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge, FIE bei einem „Jump 
In“ (beides: a) sowie FIE am „Jump Off“ (b) der Wafer-OxTip- sowie der 
Partikel-OxTip-Versuche in KCl-Lösung in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 4.50 Elektrische Leitfähigkeit von KCl-Lösungen mit der Ausgangselektrolyt-
konzentration 10-3 mol/l beim Kontakt mit Silica-Partikeln bzw. mit ein r 
ausgedehnten SiO2-Oberfläche. 
Abbildung 4.51 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit bei Annäherung (a) und 
Rückzug (b) in Abhängigkeit von der Elektrolytkonzetration der 
KCl-Lösung. 
Abbildung 4.52 Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit für Partikel-OxTip-
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Abbildung 4.53 Die charakteristischen Merkmale Debye-Länge, FIE bei einem „Jump 
In“ (beides: a) sowie FIE am „Jump Off“ (b) der Partikel-OxTip-Versuche 
mit der Ceria-Slurry in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 4.54 Abtragsraten der verschiedenen Poliersuspensionen auf thermisch 
oxidierten Si-Wafern in Abhängigkeit vom pH-Wert. 
Abbildung 5.1 REM-Aufnahme ines mit Ceria beschichteten Cantilevers (a) sowie die 
Elementverteilungsbilder (b-c) für Cer (lila) und Silizium (rot), welche 
mittels Energiedispersiver Röntgenspektroskopie aufgenommen wurden. 
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AFM Rasterkraftmikroskop (engl.: Atomic Force Microscope) 
BE Bildungsenergie 
CeO2 Cerdioxid 
Ceria Cer(IV)-oxid bzw. Cerdioxid 
CHCl3 Chloroform 
CMP Chemisch-mechanisches Polieren 
CP Colloid Probe 
CSR Scherratengeregelte Ansteuerung (engl.: Controlled Shear Rate) 
CSS Schubspannungsgeregelte Ansteuerung (engl.: Controlled Shear Stress) 
DLS Dynamische Lichtstreuung 
DLVO-Theorie Theorie benannt nach Derjaguin, Landau, Verwey und Overbeek 
EDL Elektrochemische Doppelschicht (engl.: Electrochemical Double Layer) 
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FIE Freie Wechselwirkungsenergie je Flächeneinheit (engl.: Free Interaction 
Energy Per Unit Area) 
H2O2 Wasserstoffperoxid 
HCl Salzsäure 
HCR Born-Abstoßung (engl.: Hard Core Repulsion) 
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PGMA Poly(glycidyl methacrylat) 
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RMS Quadratischer Mittelwert der Rauheit (engl.: Root Mean Square 
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SEI Surface Element Integration 
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Si3N4-Wafer Silizium-Wafer mit Siliziumnitrid-Oberfläche 
Silica Siliziumdioxid 
SiO2 Siliziumdioxid 
SiOH Silanol-Gruppe 
Si-Träger Silizium-Wafer mit nativer Siliziumdioxid-Oberfläche 
Si-Wafer Silizium-Wafer 
StTip Spitze eines unmodifizierten Standard-Si-Cantilevers 
TEM Transmissionselektronenmikroskop 
UV-Licht Ultraviolettes Licht 
XPS Röntgenphotoelektronenspektroskopie 
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